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Zusammenfassung 


Die  vorliegende  Arbeit  beschaftigt  sich  mit  den  Problemen  der  Stochiometrieanalyse  dun- 
ner  Schichten  in  der  Silizium-Halbleitertechnologie.  Diese  Analyse  wird  sowohl  zur  Ent- 
wicklung  als  auch  zur  Kontrolle  verschiedener  Schichtherstellungsprozesse  benotigt,  mit 
denen  unter  anderem  auch  neuartige  Bauelemente  realisiert  werden. 

Als  geeignete  Analyseverfahren  wurden  die  Sekundarionen-Massenspektrometrie  (SIMS) 
und  die  Rutherford-Ruckstreuungs-Spektrometrie  (RBS)  ausgewahlt.  Fur  beide  Verfahren 
sind  die  Anlagen  installiert  und  verbessert  worden.  Die  Eignung  zur  Analyse  wurde  an- 
hand  verschiedener  definiert  hergestellter  Schichtsysteme  getestet. 

Der  Gehalt  und  das  Tiefenprofil  von  Dotierstoffen  in  Silizium-Schichten  laBt  sich  am  be- 
sten  mit  SIMS  bestimmen.  Aufgrund  der  relativen  MeBmethodik  besteht  allerdings  ein 
Problem  der  Kalibrierung,  das  durch  Referenzen  gelost  werden  kann.  Erganzend  kann  bei 
Dotierstoffen  hoherer  Massenzahl  (z.B.  Antimon)  RBS  als  absolute  MeBmethode  verwen- 
det  werden.  Die  absolute  Genauigkeit  der  Messung  von  Konstantdotierungen  ist  abhangig 
von  der  verwendeten  Referenz.  Die  Toleranz  zwischen  verschiedenen  Messungen  liegt  bei 
gleicher  verwendeter  Referenz  bei  etwa  5  %,  kann  aber  im  ungunstigen  Fall  wie  bei  Anti¬ 
mon  auf  20  %  bei  der  verwendeten  SIMS-Anlage  ansteigen.  Die  Tiefenauflosung  ist  ab¬ 
hangig  von  der  Energie  der  Primarionen  und  liegt  bei  etwa  10  nm.  Die  Flachendichte  einer 
Deltadotierung  wird  durch  die  numerische  Integration  einer  SIMS-Messung  berechnet.  Da 
hier  auch  die  Primarionenenergie  einen  EinfluB  auf  die  Messung  hat,  sind  Abweichungen 
bis  zum  Faktor  2  moglich. 

Die  Zusammensetzung  von  Dielektrika  (Oxiden,  Oxinitriden  und  Nitriden)  und  Metal- 
loxid-Schichten  fur  Sensormaterialien  wird  mit  RBS  aufgrund  des  absoluten  MeBergebnis- 
ses  bestimmt.  SIMS  kann  hier  nicht  verwendet  werden,  da  bei  diesem  Verfahren  zum  einen 
aufgrund  von  Aufladungseffekten  die  Messung  verfalscht  wird,  zum  anderen  die  Konzen- 
trationsbestimmung  nur  relativ  zu  einem  Matrixmaterial  moglich  ist.  Die  Genauigkeit  der 
Stochiometriebestimmung  liegt  unter  10%.  Die  relative  Tiefenauflosung  bewegt  sich  ab¬ 
hangig  von  den  MeBparametem  im  Bereich  von  etwa  30  nm. 

Zur  Stochiometrieanalyse  von  Mischschichten  ist  RBS  eine  geeignete  Methode.  Beispiele 
hierfur  sind  Kombinationen  aus  Silizium  und  Germanium  oder  binare  und  temare  Silizide. 
Letzere  sollen  in  der  Nanoelektronik  als  epitaktische  metallische  Schichten  dienen.  Hier  ist 
im  Vergleich  zu  den  Oxiden  aufgrund  des  hoheren  Wirkungsquerschnitts  der  einzelnen 
Atome  in  der  Mischschicht  die  Genauigkeit  der  Stochiometriebestimmung  besser  als  5  %. 

In  einigen  Fallen  konnen  auch  erganzende  Verfahren  wie  AES,  XPS  und  die  Ellipsometrie 
eingesetzt  werden.  Tabelle  Z.l  zeigt  einen  Uberblick. 
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Tabelle  Z.1:  Zusammenfassung  der  Stbchiometriebestimmungsmethoden  (+  gut,  o  bedingt,  -  schlecht) 

Die  Bestimmung  von  Stochiometrien  mit  Hilfe  des  RBS  ist  im  allgemeinen  unproblema- 
tisch,  jedoch  konnen  Probleme  in  der  Dickenbestimmung  bei  unbekannter  Dichte  der 
Schicht  auftreten.  Die  Bestimmung  von  unbekannten  Atomen  hoherer  Massen  nimmt  mit 
zunehmender  Masse  prinzipbedingt  ab.  Zudem  kann  es  Schichtprofile  geben,  bei  deren 
Messung  sich  auflosungsbedingt  die  Einzelprofile  derartig  iiberlagem,  daB  keine  vemiinf- 
tige  Auswertung  mehr  moglich  ist. 

SIMS  ist  fur  die  Konzentrationsbestimmung  von  Dotierstoffen  ideal.  Aufgrund  des  relati- 
ven  MeBverfahrens  konnen  Mischschichten  aufgrund  der  vorkommenden  Konzentrationen 
nicht  mehr  absolut  gemessen  werden.  Jedoch  ist  ein  qualitativer  Verlauf  in  den  meisten 
Fallen  moglich.  Fur  Isolatoren  ist  es  ohne  spezielle  Entladungsvorrichtung  der  Probenober- 
flache  vollig  ungeeignet. 

Die  Tendenz  zu  immer  diinneren  Schichten  bereitet  allerdings  beiden  Methoden  fur 
Schichten  <  30  nm  Probleme.  Im  Moment  gibt  es  jedoch  keine  Altemativen  fur  quantitati¬ 
ve  Ergebnisse. 
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1  Einleitung 


In  den  letzten  Jahren  ist  die  Bedeutung  der  Mikroelektronik  kontinuierlich  gestiegen.  Sie 
ist  inzwischen  zu  einem  fixen  Bestandteil  des  taglichen  Lebens  geworden,  auch  wenn  das 
auf  den  ersten  Blick  nicht  immer  erkannt  wird.  Fast  schon  in  jedem  elektrischen  Gerat 
steckt  zur  Steuerung  ein  Mikrocontroller  bzw.  eine  elektronische  Schaltung.  Da  etliche 
dieser  Gerate  transportabel  sein  sollen,  sind  sie  fur  netzunabhangige  Stromversorgung 
durch  Batterien  oder  Akkumulatoren  ausgelegt.  Um  gleichzeitig  eine  lange  Betriebsdauer 
zu  ermoglichen,  soil  auch  die  elektronische  Schaltung  so  wenig  Energie  wie  moglich  ver- 
brauchen.  Dies  gelingt  am  besten  mit  Integrierten  Schaltungen  (ICs)  basierend  auf  der 
CMOS-Technologie,  da  diese  im  Gegensatz  zu  der  (bipolaren)  Transistor-Transistor-Logik 
(TTL)  im  statischen  Zustand  fast  keinen  Strom  verbraucht. 

Die  aktive  Halbleiterflache  eines  ICs  (das  sogenannte  Die)  ist  im  allgemeinen  in  der  GroBe 
beschrankt.  Um  mehr  Funktionen  in  einen  IC  zu  implementieren,  ist  eine  Verkleinerung 
der  aktiven  Strukturen  notig.  Dadurch  erhalt  man  gleichzeitig  bessere  Eigenschafiten  wie 
niedrigere  Betriebsspannung,  geringeren  Stromverbrauch  und  damit  weniger  Verlustlei- 
stung. 

Einzelne  Bauelemente  bestehen  aus  unterschiedlich  dotierten  Schichten  und  Gebieten  bzw. 
Materialkombinationen.  Zur  Zeit  sind  etwa  85  %  der  hergestellten  Transistoren  MOS- 
FETs  in  konventioneller  lateraler  Bauweise  (Abbildung  1.1). 


Gate 


Metail  (Poly-Si) 


Semiconductor 


Basis 

Abbildung  1.1:  Schematischer  Aufbau  eines  MOS-FETs  [98MatlJ 

Einige  der  typischen  Abmessungen  sind  durch  die  Auflosung  der  optischen  Lithographie 
begrenzt.  Bei  einer  Verkleinerung  des  Bauelements  miissen  jedoch  die  einzelnen  Gebiete 
im  gleichen  MaBe  diinner  und  kleiner  werden,  um  die  gleichen  elektrischen  Eigenschaften 
zu  behalten.  Hier  stellt  sich  die  Frage,  ob  solche  Gebiete  noch  herstellbar  sind,  die  Grenzen 
zwischen  ihnen  noch  scharf  bleiben,  und  ob  die  verschiedenen  Herstellungsprozesse  noch 
reproduzierbar  und  kontrollierbar  sind. 
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1  Einleitung 


Zum  Erreichen  noch  kleinerer  Abmessungen,  vor  allem  der  Dotiergebiete,  sind  neue  Bau- 
elemente  erfunden  worden.  Hierbei  werden  die  (un-)dotierten  Gebiete  nicht  lateral  durch 
optische  Lithographic  definiert,  sondem  vertikal  durch  Wachstum  mit  atomarer  Monola- 
genauflosung.  Ausgehend  von  einem  Trager  (Substrat)  werden  Schichten  bestimmter  Zu- 
sammensetzung  und  Dicke  aufgebracht.  Mit  Hilfe  einer  nachfolgenden  Strukturierung 
durch  Atzen  werden  die  Bauelemente  vereinzelt. 

Ein  Beispiel  fur  ein  innovatives  Bauelement  mit  kleinen  Abmessungen  der  Dotiergebiete 
ist  der  modulationsdotierte  Feldeffekttransistor  (MOD-FED).  Er  besteht  aus  (teilweise  do- 
tierten)  definierten  Schichtdicken  von  Silizium  im  nm-Bereich,  sowie  einer  Mischschicht 
aus  Silizium  und  Germanium  (Abbildung  1 .2). 


At  At 
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Abbildung  1.2:  Schematischer  Schichtaufbau  ernes  MOD-FETs  {96RuplJ 


Dieser  gezeigte  Aufbau  wird  auch  als  sogenannte  Heterostruktur  bezeichnet,  da  das  System 
nicht  nur  aus  einem  Hauptmaterial  besteht,  sondem  aus  zwei  verschiedenen  zusammenge- 
setzt  ist.  Ein  weiteres  Beispiel  fur  eine  Heterostruktur  ist  der  in  Abbildung  1.3  gezeigter 
Aufbau  einer  LASER-Diode.  Auch  hier  bewegen  sich  die  Schichtdicken  im  Bereich  von 
einigen  10  bis  100  nm. 
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Abbildung  1.3:  Schematischer  Schichtaufbau  einer  LASER-Diode  fSISzelf 

Zudem  ist  mit  vertikalen  Schichtsystemen  die  Herstellung  anderer  neuartiger  Bauelemente 
wie  z.B.  Tunnelstrukturen  aus  Halbleiter/Metall-lsolator-SchichtfoIgen  (Abbildung  1.4) 
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moglich.  Die  planaren  Technologien  wie  Implantation  und  Diffusion,  welche  im  allgemei- 
nen  keine  scharfen  Ubergange  zulassen,  konnen  dazu  nicht  verwendet  werden. 
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Abbildung  1.4:  Schematischer  Schichtaufbau  einer  Tunnelstruktur 


Da  fur  die  Fertigung  eines  aktuellen  MOS-FETs  etwa  400  bis  800  Prozefischritte  notig  sind 
und  fur  jeden  ProzeBtag  in  einer  DRAM-Fabrik  etwa  1  Mio.  DM  an  Betriebskosten  anfal- 
len,  ist  die  Industrie  gegeniiber  volligen  Neuentwicklungen  eher  konservativ  eingestellt. 
Hier  stellt  sich  die  Frage,  ob  auch  der  momentan  am  haufigsten  benotigte  laterale  MOS- 
FET  (Abbildung  1.1)  reproduzierbar  in  einer  vertikalen  Version  unter  Einbindung  von  Do- 
tierprofilen  in  Nanometerabmessungen  hergestellt  werden  kann.  Eine  schematische  Dar- 
stellung  ist  in  Abbildung  1 .5  zu  sehen.  Solche  Transistoren  werden  zur  Zeit  entwickelt  und 
ihre  elektrischen  Eigenschaften  erforscht. 


1  / 

Source 

Abbildung  1.5:  Vertikaler  MOS-FET  (Schema)  [98Kaelf 


Fur  die  vertikale  Herstellung  werden  Techniken  fur  defmiertes  vertikales  kristallines 
Schichtwachstum  atomarer  Monolagen  benotigt.  Epitaktische  Abscheideverfahren,  wie  die 
Molekularstrahlepitaxie  (MBE),  die  chemische  Abscheidung  aus  der  Gasphase  (CVD)  oder 
aus  einer  flussigen  Phase  (LPE),  sind  hierfur  mogliche  Methoden.  Mit  alien  Verfahren 
konnen  Schichtdicken  vom  nm-  bis  in  den  pm-Bereich  hergestellt  werden.  Auch  eine 
gleichzeitige  konstante  oder  variable  Dotierung  der  Schicht  ist  moglich.  Zudem  ist  man 
nicht  auf  das  Silizium-Substrat  als  Ausgangsmaterial  festgelegt,  es  kann  z.B.  auch  GaAs 
oder  SiC  verwendet  werden. 

Solche  Herstellungsprozesse  miissen  wahrend  der  Entwicklungsphase  auf  ihre  Tauglichkeit 
untersucht  werden.  Dafur  werden  hauptsachlich  drei  Verfahren  verwendet.  Die  Geometrie- 
bestimmung,  die  Analyse  der  Zusammensetzung  (Stochiometrie)  der  Schicht  und,  wenn 
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die  beiden  als  Resultat  die  vom  Design  vorgegebenen  Werte  liefem,  eine  elektrische  Cha- 
rakterisierung  der  prozessierten  Bauelemente.  Nach  der  Charakterisierung  der  Einzelpro- 
zesse  wird  die  Stochiometrieanalyse  zur  Kontrolle  und  zur  Erforschung  von  gegenseitigen 
Beeinflussungen  bei  der  ProzeBintegration  eingesetzt. 

Ziel  der  vorliegenden  Arbeit  ist  es,  fur  verschiedenste  Schichten  bzw.  Systeme  geeignete 
Analysemethoden  und  ihre  Grenzen  zu  finden.  Zudem  ist  die  Glite  der  Korrelation  zwi- 
schen  den  analysierten  Zusammensetzungen  und  den  elektrischen  Parametem  festzustellen. 


2.1  Dotierte  Silizium-Schichtsysteme 
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2  Materialsysteme  fur  nanoelektronische 
Bauelemente 


Am  Lehrstuhl  fur  Mikrosystemtechnik  an  der  Universitat  der  Bundeswehr  Miinchen 
(UniBwM)  werden  konventionelle  und  innovative  Bauelemente  der  Silizium- 
Nanoelektronik  unter  Anwendung  von  atomaren  Schichtwachstumstechniken  hergestellt 
und  deren  elektrische  Eigenschaften  erforscht. 

Dotierte  Schichtsysteme  konnen  mit  der  Hilfe  der  Molekularstrahlepitaxie,  Materialkom- 
binationen  durch  gleichzeitiges  Aufdampfen  oder  Wachstum  (Oxide,  Silizide)  produziert 
werden.  Die  gleichzeitige  Auswertung  der  elektrischen  Eigenschaften  der  Bauelemente 
und  der  Stochiometrie  bietet  die  Moglichkeit  einer  zuverlassigen  und  aussagekraftigen 
Bewertung  der  verwendeten  Analysemethoden. 

Im  folgenden  werden  einzelne  Schichtsysteme  kurz  beschrieben  und  typische  Anwen- 
dungsbeispiele  (Bauelemente  und  Anforderungen)  diskutiert. 


2.1  Dotierte  Silizium-Schichtsysteme 

Zur  Herstellung  von  Dioden  und  Transistoren  werden  dotierte  Silizium-Schichtsysteme 
benotigt.  Im  Gegensatz  zu  lateralen  Herstellungsmethoden,  bei  denen  der  Dotierstoff  durch 
Implantation  lokal  oder  ganzflachig  eingebracht  wird,  mufi  bei  der  Molekularstrahlepitaxie 
der  Dotierstoff  zusatzlich  angeboten  und  in  die  Schicht  eingebaut  werden.  Dieses  Verfah- 
ren  ist  ahnlich  zur  Abscheidung  von  dotierten  Schichten  aus  der  Gasphase  durch  Beigabe 
von  Dotiergas. 

Die  Hohe  der  maxim^len  Dotierung  ist  von  den  ProzeBparametem  und  des  Dotierstoffes 
selbst  abhangig.  In  Tabelle  2.1  und  Abbildung  2.1  sind  die  charakteristischen  Eigenschaf¬ 
ten  der  in  der  Silizium-Technologie  iiberwiegend  verwendeten  Dotierstoffe  zu  sehen. 


Typ 

Dotierstoff 

lonisierungs- 

energie 

[eV] 

Festkorperloslichkeit 

[Atomecm'3] 
bei  800°C 

Diffusionslange 

Inm] 

bei  1  h  mit  700°C 

P 

Bor 

0.045 

2.8- 102° 

0.59 

Aluminium 

0.067 

1.1  1019 

1.04 

Gallium 

0.072 

3-1019 

0.61 

n 

Phosphor 

0.045 

2.5-1020 

0.39 

Arsen 

0.054 

1.4-1020 

0.19 

Antimon 

0.039 

2.6-1019 

0.12 

Tabelle  2.1:  Eigenschaften  von  Dotierstoffen  in  der  Silizium-Technologie  [76WollJ,  [87Angl],  [88Kasl] 
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2  Materialsysteme  fur  nanoelektronische  Bauelemente 


Abbildung  2.1:  Dampfdruck  von  Dotierstoffen  bei  verschiedenen  Temperaturen  in  derSilizium- 
Technologie  [72Gral] 

Bei  der  Schichtherstellung  mittels  MBE  sind  folgende  Eigenschaften  des  Dotierstoffes  von 
Vorteil: 

•  Hohe  Festkorperloslichkeit  zur  Herstellung  maximal  dotierter  Kontaktschichten 

•  Niedriger  Dampfdruck  zur  Vermeidung  von  unabsichtlicher  (Hintergrund-)Dotierung 

Aufgrund  des  niedrigen  Dampfdruckes  und  der  geringen  Diffusionsdistanz  werden  am 
Lehrstuhl  Bor  fiir  p-dotierte  und  Antimon  fur  n-dotierte  Schichten  vcrwendet. 

Ziel  bei  der  Herstellung  dotierter  Silizium-Schichten  ist  es,  die  Hohe  der  Konzentration 
genau  zu  steuem  und  zudem  einen  grolien  Dotierbereich  abzudecken.  Gewiinschte  Kon- 
zentrationen  bewegen  sich  von  etwa  1  •  1 017  Atome  cm 3  fur  eine  Kanaldotierung  beim 
MOS-FET  bis  hin  zu  etwa  11021  Atome  cm"3  fur  AnschluBkontakte.  Bei  der  ProzeBent- 
wicklung  milssen  die  Konzentration  und  der  Verlauf  des  Profils  bestimmt  werden,  um  fur 
spatere  komplexere  Prozesse  die  Parametersatze  anwenden  zu  konnen. 

Ein  Beispiel  fur  ein  Bauelement,  bestehend  aus  solchen  Schichten,  ist  die  Triangular- 
Barrier-Diode  (TBD),  zu  sehen  in  Abbildung  2.2.  Die  Dicken  fur  d{  und  d2  liegen  im  Be- 
reich  von  einigen  10  nm. 


2,2  Silizium/Germanium-Heterostrukturen 
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Transistor:  TiW/Pt-Metallisierung 


TiW/Pt-Metallisierung 


Abbildung  2.2:  Triangular-Barrier-Diode  (Schema),  gestrichelt  ist  die  Anordnung  des  Gates 
fur  einen  auf  einer  TBD  aufbauenden  vertikalen  Transistor  dargestellt  [98KaelJ 

Damit  diese  Diode  ein  charakteristisches  elektrisches  Verhalten  zeigt,  ist  zur  Herstellung 
folgendes  wichtig: 

•  Hohe  Konzentration  des  Dotierstoffes  in  der  Kontaktschicht 

•  Abrupte  Dotierubergange 

•  Dunne  8-Schichten 

•  Niedrige  Hintergrunddotierung  im  i-Gebiet 


2.2  Silizium/Germanium-Heterostrukturen 


Silizium/Germanium-Heterostrukturen  sind  Schichtsysteme  bestehend  aus  (un-)dotiertem 
Silizium  und/oder  Mischungen  aus  Silizium  und  Germanium.  Beispiele  hierfur  sind  der 
bereits  in  Abbildung  1.2  gezeigte  MOD-FET  Oder  der  Silizium/Germanium-Hetero-Bi- 
polar-Transistor  (HBT)  (Abbildung  2.3). 


5-1018  cm' 
5-1018  cm" 
8- 1 016  cm': 


Base 

\ 


Emitter 

_ /_ 

n  *-Si 
400  nm 


p-S/08Ge0. 
80  nm 


n  -Si 
300  nm 


n+-S/ 

substrate 


Collector 

Abbildung  2.3:  Schematischer  Schichtaufbau  eines  Hetero-Bipolar-Transistors  (HBT) 


2  Materialsysteme  fur  nanoelektronische  Bauelemente 


Der  Gehalt  von  Germanium  in  einer  solchen  Mischschicht  wird  beim  Design  des  Bauele- 
ments  definiert.  Urn  diese  wie  gewunscht  herstellen  zu  konnen,  miissen  zuerst  die  Wachs- 
tumsraten  von  Silizium  und  Germanium  kalibriert  und  aufeinander  abgestimmt  werden. 
Mit  verschiedenen  Prozeiiparametem  aufgewachsene  Schichten  werden  dann  zur  Kontrolle 
auf  ihre  Zusammensetzung  hin  analysiert. 


2.3  Silizide  fur  die  Metallisierung 

Silizide  wie  z.B.  Systeme  aus  CoSi  (binar)  oder  CoSiGe  (temar)  sollen  als  kristalline 
Schichten  in  einem  mit  MBE  herzustellenden  Schichtsystem  Verwendung  fmden,  um  a!s 
hochleitende  (metal lartige)  Zwischenschicht  unter  Beibehaltung  der  Kristallinformation 
des  darunterliegenden  Siliziums  zu  wirken.  Damit  kann  iiber  dieser  Schicht  Silizium  weiter 
kristallin  aufwachsen.  Ein  Beispiel  ist  der  Metal-Base-Transistor  (MBT),  bei  welchem  die 
Basis  anstelle  eines  dotierten  Halbleiters  durch  eine  metallische  Verbindung  ersetzt  wird 
(Abbildung  2.4). 


Emftterkontokt 

BasisKontakt 

[Emitter 


CoS  i2 


Basis 


n-Si 


Kollektor 


n+-Si-Substrat 


KollektorkonfaKfl 


Abbildung  2.4:  Schematischer Schichtaufbau  eines  Metal-Base-Transistors  (MBT)  {91Hanll 

Der  Spielraum  der  ProzeBparameter  bei  der  Herstellung  solcher  Schichten  aus  zwei  oder 
mehr  Materialien  ist  sehr  eng.  Schon  kleinste  Abweichungen  in  den  Wachstumsbedingun- 
gen  fuhren  zu  einer  nicht-stochiometrischen  Schichtzusammensetzung,  welche  wiederum 
zu  einem  nicht-einkristallinen  Wachstum  ftihrt.  Hier  ist  die  Stochiometrieanalyse  eine 
wichtige  Unterstutzung  fur  die  ProzeBentwicklung. 


2.4  Dielektrika 

Dunne  Oxide  konnen  mit  verschiedenen  Verfahren  hergestellt  werden,  welche  in  Tabelle 
2.2  aufgezeigt  und  nach  ihrem  Herstel  lungs  verfahren  klassifiziert  sind. 


2.5  Metalloxide  fur  Sensoren 
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Wachstums- 

rate 

ProzeRtem- 
peratur  [°C] 

Quelle 

Verwendung 

Thermisches  Trockenoxid 

-10  nm/h 

800...  1000 

Industrie: 

Gate-Isolator 

Thermisches  Feuchtoxid 

10. ..50  nm/h 

850 

[65Dea1] 

RTO 

3  A/s 

1150 

[96Mts1] 

HiPOx 

- 10  nm/h 

600  bei  20  bar 

[97Rao1] 

Sputteroxid 

2...  10  nm/min 

RT 

Industrie: 

Passivierung 

LPCVD-Oxid 

10...  15  nm/min 

700...  750 

[88  Lee  1] 

PECVD-Oxid 

~  10  nm/min 

300 

[92Jou1] 

RPECVD-Oxid 

-10  nm/min 

300 

[90Luc1] 

Silizium-OEE 

~  10  nm/min 

RT. . .  360 

[98Str1] 

Forschung 

Silizium-OjEE 

-10  nm/min 

RT...360 

[98Neu1] 

PEE-Oxid 

- 10  nm/min 

RT. . .  360 

[98Str1] 

PEO  von  Silizium 

~  10  nm/h 

RT...360 

[98Str1] 

Tabelle  2.2:  Auflistung  und  Vergleich  der  Herstellungsprozesse fur  Si02 


Ziel  am  Lehrstuhl  ist  die  Entwicklung  von  Verfahren  zur  UHV-kompatiblen  Herstellung 
isolierender  Schichtsysteme.  Dafiir  kommen  sowohl  sauerstoff-  bzw.  ozonunterstutzte  wie 
auch  plasmaunterstutzte  Verfahren  in  Frage  [95Neul],  [98Strl],  Mit  letzterem  konnen 
auch  Oxinitride  hergestellt  werden.  In  den  genannten  Prozessen  ist  es  nur  bei  bestimmten 
Parametersatzen  moglich,  stochiometrisch  richtiges  Oxid  bzw.  Oxinitrid  herzustellen. 

Beispiele  zur  moglichen  Verwendung  sind  Gate-Oxide  fur  Feldeffekttransistoren 
(Abbildung  1.1),  Tunnel-  (Abbildung  1.4)  und  Passivierungsoxide. 


2.5  Metalloxide  fur  Sensoren 

Metalloxide  aller  Art  finden  bei  der  Suche  nach  neuartigen  Gassensoren  Verwendung.  Am 
Lehrstuhl  ist  der  sogenannte  Hybrid-Suspended-Gate-FET  (HSG-FET)  entwickelt  worden. 
Er  besteht  aus  einer  Iateralen  FET-Struktur  ohne  Gate,  auf  die  ein  separat  hergestelltes 
Gate  mit  einem  Metalloxid  als  sensitive  Schicht  plaziert  wird  (Abbildung  2.5). 


gassensitive  Schicht 


Silizium 


d  <  1pm 

4r-  Siliziumnitrid 
Siliziumoxid 


Abbildung  2.5 :  HSG-FET  (Schema)  [ 98SchlJ 


Gas,  welches  durch  den  Spalt  zwischen  Gate  und  Gate-Isolator  stromt,  kann  chemisch  oder 
physikalisch  mit  dem  Metalloxid  reagieren  und  eine  Anderung  der  Austrittsarbeit  bewir- 
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2  Materialsysteme  fiir  nanoelektronische  Bauelemente 


ken.  Diese  beeinfluBt  den  Transport  der  Ladungstrager  im  Kanal  des  FETs,  woraus  die  Art 
und  Menge  des  Gases  bestimmt  werden  kann. 

Folgende  Metalle  sind  fiir  Oxide  in  der  Gassensorik  interessant:  Co,  Ni,  Cu,  Zn,  Ga,  Ge, 
Pd,  In,  Sn,  Sb,  Te,  Pt  und  Pb.  Zudem  konnen  diese  Oxide  mit  Al  versetzt  werden,  um  ge- 
zielt  die  Gassensivitat  zu  beeinflussen  [98Schl].  Die  Schichtabscheidung  solcher  Metall- 
oxide  erfolgt  auf  unterschiedliche,  vom  Ausgangsmaterial  abhangige  Weise.  Einige  Me- 
talloxide  (CuO,  Ge02,  PbO,  PdO,  PtO,  PlAl202,  Sb2(h,  SbAl203,  Te02)  konnen  direkt 
durch  Funkenerosion  (Spark-Ablation)  auf  einen  Trager  aufgebracht  werden,  andere  wie- 
derum  durch  Aufdampfen  (MO,  CoO,  ln203).  Falls  das  Metalloxid  nicht  derartig  fur  die 
Schichtabscheidung  verdampft  werden  kann,  daB  es  sich  in  der  gewiinschten  stabilen 
Stochiometrie  wieder  abscheidet,  miissen  zusatzliche  in-situ  Oxidationsprozesse  verwendet 
werden.  Zur  Verfiigung  stehen  Oxygen-Enhanced-Evaporation  (OEE),  Plasma-Enhanced- 
Evaporation  (PEE)  oder  Ozone-Enhanced-Evaporation  (O3EE)  [98Neul]. 

Da  bei  diesen  Herstellungsprozessen  die  Stochiometrie  nicht  immer  durch  die  ProzeBpa- 
rameter  kontrolliert  werden  kann,  ist  deren  nachfolgende  Analyse  ein  wichtiger  Bestandteil 
der  Kontrolle  und  Charakterisierung.  Zudem  muB  in  manchen  Fallen  auch  die  Dichte  der 
Schicht  uberprtift  werden. 


Die  gezeigten  Beispiele  nanoelektronischer  Bauelemente  benotigen  somit  zur  Herstellung 

•  abrupte  (atomare)  Dotier-,  bzw.  Materialwechsel 

•  definierte  Dotierung  bzw.  Stochiometrie 

Im  folgenden  Kapitel  werden  mbgliche  Analyseverfahren  fiir  diese  Schichtsysteme  ge- 
sucht. 


3.1  Differenzierung  der  einzelnen  Verfahren 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der 
F  estkorperanalytik 


Die  Herstellungsverfahren  von  Festkorperschichtsystemen  werden  seit  Jahrzehnten  verbes- 
sert.  Bevor  sie  nach  einer  Qualifizierung  in  die  industrielle  Fertigung  iibemommen  werden, 
mussen  sie  charakterisiert  und  mit  den  bestehenden  Verfahren  verglichen  werden. 

Auch  die  Entwicklung  neuer  Prozesse  und  die  Herstellung  neuartiger  Schichtsysteme  gilt 
es  zu  untersuchen.  Da  hierbei  immer  wieder  vorher  bestehende  Dimensionsgrenzen  fallen, 
muB  sich  gleichzeitig  das  Gebiet  der  Festkorperanalytik  weiterentwickeln.  Viele  vorhande- 
ne  Anal ysemethoden  konnen  genutzt  werden  und  ermoglichen  in  ihrer  Kombination  fast 
jede  Untersuchung. 


3.1  Differenzierung  der  einzelnen  Verfahren 

Mit  Hilfe  verschiedener  Analyseverfahren  versucht  man  Informationen  iiber  den  Festkor- 
per  zu  gewinnen.  Zumeist  beruhen  diese  auf  Streuung  Oder  Anregung  von  Strahlen  an  den 
einzelnen  Atomen  oder  Molekiilen  im  Festkorper  bzw.  deren  Wirkung  im  Verbund.  In 
Tabelle  3.1  sind  Analyseverfahren  abhangig  von  Anregung  und  Nachweis  gezeigt. 


Nachweis 

Elektronen 

lonen 

Neutral- 

teilchen 

Cl 

c 

3 

o> 

£ 

c 

< 

Photonen  Igptfoh 

OM,  ELL 

UPS 

LIMA 

ROntgen 

XRD,  XRF 

XPS/ESCA 

Elektronen 

EDX 

AES,  SEM, 
(S)TEM,  (S)REM, 
LEED,  (R)HEED, 
EELS 

Positronen 

PAS 

HUH 

PIXE,  IIXE 

RBS/HEIS, 
SIMS,  NR  A, 
ISS/LEIS 

SNMS 

NAA 

AFM, STM 

Tabelle  3.1:  Analyseverfahren  abhangig  von  der  Anregung  [79BrQl],  /84WerlJ,  (89WallJ,  f 91  Han  1 j, 
[92ConlJ,  Abkdrzungen  siehe  Glossar  (Seite  136)  bzw.  spdter  in  diesem  Kapitel 


Man  kann  diese  Verfahren  auch  nach  ihrem  WechselwirkungsprozeB  mit  der  zu  analysie- 
renden  Materie  sortieren,  der  wesentlichen  EinfluB  auf  das  zu  erhaltende  Resultat  hat 
(Tabelle  3.2). 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der  Festkorperanalytik 


Wechselwirkung 

Verfahren 

Beugung 

OM,  ELL,  XRD,  LEED,  (R)HEED,  (S)TEM,  (S)REM,  ISS/LEIS, 

RBS/HEIS,  SEM 

EELS 

XPS/ESCA,  AES,  UPS,  SEM,  SIMS,  SNMS,  LIMA,  PIXE,  IIXE,  PAS, 
XRF,  NAA,  STM 

Kraft 

AFM 

Tabelle  3.2:  Analysemethoden  abhdngig  vom  angewandten  Wechselwirkungsprozefl 


3.2  Kurze  Erlauterung  der  Analyseverfahren 

lm  folgenden  werden  nun  die  in  Tabelle  3.1  und  Tabelle  3.2  genannten  Analyseverfahren 
kurz  erlautert,  wobei  der  Schwerpunkt  bei  der  Analyse  von  Schichten  aus  der  Silizium- 
Technologie  liegt.  Eine  abschlieBende  Ubersicht  ist  in  Tabelle  3.29  auf  Seite  31  zu  finden. 

Analytik  mit  Lichtstrahlen 

Optische  Mikroskopie  (OM) 

Mittels  optischer  Abbildung  durch  ein  Linsensystem  kann  eine  Probenoberflache  unter- 
sucht  werden.  Die  laterale  Auflosung  am;n  ist  abhangig  von  der  Wellenlange  X  des  verwen- 
deten  Lichts  und  der  geratespezifischen  Numerischen  Apertur  NA. 

X 

am,n  *  2  •  NA 

Eine  Schichtzusammensetzung  kann  nur  sehr  bedingt  bestimmt  werden,  da  die  optischen 
Eigenschaften  des  Schichtsystems  nur  Farbunterschiede  hervorruft.  Diese  sind  zudem  dik- 
kenabhangig.  Man  kann  den  Unterschied  zwischen  Substrat  und  einer  Isolatorschicht  er- 
kennen,  aufgrund  verschiedener  Brechungsindizes  und  daraus  folgenden  Farbunterschieds 
meist  auch  zwei  verschiedene  Materialien  bei  gleicher  Dicke. 


Informationsquelle 

Lichtstreuung 

Einsatzgebiete 

Oberfiachentopographie  (Kontrolle),  Nachweis  grober 
Verunreinigungen,  Critical-Dimension- Mess  ungen 

Vorteile 

Im  allqemeinen  schnelle  Methode,  keine  Praparation  nbtig 

Nachteile 

Begrenzte  laterale  und  vertikale  Auflosung.  keine 
StOchiometriebestimmung,  keine  TiefenauflOsung 

Auflosungsgrenzen 

Lateral  ~  0.3  pm 

Tabelle  3.3:  Optisches  Mikroskop  (Eigenschaften) 


Ellipsometrie  (ELL) 

Ein  linear  polarisierter  Lichtstrahl,  meist  erzeugt  durch  einen  LASER,  trifft  unter  einem 
einstellbaren  Winkel  auf  eine  optische  Schicht  (Isolator).  Durch  die  Uberlagerung  der  Re- 
flexionen  an  der  ersten  und  der  zweiten  Grenzschicht  ist  der  reflektierte  Strahl  im  allg> 
meinen  elliptisch  polarisiert  (Abbildung  3.1).  Durch  die  phasenwinkelabhangige  Auswer- 


3.2  Kurze  Erlauterung  der  Analyseverfahren 
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tung  der  Amplitude  konnen  sowohl  Brechungsindex  n  als  auch  Dicke  d  einer  optischen 
Schicht  zerstorungsfrei  bestimmt  werden. 


Abbildung  3.1:  Ellipsometrie  (Schema) 

Es  existieren  verschiedene  Ausfuhrungen  des  Ellipsometers.  Zum  einen  unterscheiden  sie 
sich  in  der  Art  des  LASERs  (monochromatisch  oder  multichromatisch),  zum  anderen  da- 
durch,  daB  Messungen  unter  einem  festem  oder  mehreren  variablen  MeBwinkeln  durchge¬ 
fiihrt  werden  konnen. 

Ein  einfaches  Ellipsometer  (monochromatisch,  fester  MeBwinkel)  liefert  in  der  Regel  nur 
fur  einen  vorgegebenen  Brechungsindex  n  korrekte  Schichtdicken  d.  Das  Ellipsometer 
ermoglicht  auch  die  Bestimmung  von  n,  wobei  es  dann  aber  kritische  Dicken  gibt,  fur  wel- 
che  die  Genauigkeit  A n  sehr  gering  wird.  Da  zwischen  n  und  d  eine  feste  Relation  existiert, 
kann  dadurch  die  Dickenbestimmung  sehr  ungenau  werden. 

Standardmessungen,  wie  Dickenbestimmung  von  SiOj  oder  Si^N*,  konnen  mit  einem  sol- 
chen  Ellipsometer  durchgefiihrt  werden.  Fur  kompliziertere  Messungen,  wie  z.B.  von 
nicht-stochiometrischen  Oxiden,  sollte  ein  multichromatisches  Ellipsometer  mit  Winkelva- 
riation  verwendet  werden.  Hiermit  konnen  an  einem  nicht  genau  spezifizierten  Schichtsy- 
stem  mehrere  Messungen  mit  unterschiedlichen  Parametem  durchgefiihrt  werden.  Es  kann 
so  eine  genauere  Aussage  iiber  die  Schicht  getroffen  werden. 


Informationsquelle 

Phasenlage  und  Intensitat 

Einsatzgebiete 

Bestimmung  von  Brechungsindex  und  Dicke  optischerSchichten,  z.B. 
Vermessung  von  Oxid-  und  Nitriddicken 

Vorteile 

Zerstorungsfrei,  schnelle  Methode,  keine  Praparation  nOtig;  in-situ 
Messung  mOglich 

Nuroptische  Schichten  mOglich,  Messung  unbekannter 
Schichtzusammensetzungen  schwierig 

Lateral  0.1...  1  pm2,  Acf=1...6  A,  An  abhangig  von  Schichtdicke 

0.005... 0.1  (n  in  Ausnahmefailen  nicht  bestimmbar) 

Tabelle  3.4:  Ellipsometrie  (Eigenschaften) 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der  Festkorperanalytik 


Ultraviolett-Photoelektronen-Spektroskopie  (UPS) 

Monochromatische  Photonen  aus  dem  Energiebereich  10...150eV,  abhangig  von  der 
Strahlungsquelle  (z.B.  HeA  21.21  eV,  HeAl  40.81  eV  oder  Ate-1  16.86 eV),  stimulieren 
die  Emission  von  Photoelektronen  aus  einer  diinnen  Region  an  der  Oberflache  (1...50  A) 
einer  Probe.  Ein  Teil  der  Elektronen  stammt  aus  den  ersten  Atomlagen  und  hat  keine  Ener- 
gie  durch  inelastischen  StoBe  verloren.  Deren  Energie  entspricht  der  Energie  der  einfallen- 
den  Photonen  verringert  um  ihre  Bindungsenergie.  Der  andere  Teil  besteht  aus  Elektronen, 
die  ein-  oder  mehrfach  inelastisch  an  Atomen  in  der  Probe  gestreut  wurden.  Aufgrund  des 
Energieverlusts  kann  dann  das  zugehorige  Atom  bestimmt  werden. 

In  Abbildung  3.2  ist  das  Schema  einer  winkelaufgelosten  UPS  zu  sehen.  Photonen  treffen 
auf  eine  Probe,  die  emittierten  Elektronen  durchlaufen  einen  rotationssymmetrischen 
Kreissektor-Energiefilter  und  werden  danach  registriert. 


Abbildung  3.2 :  Winkelaufgeloste  Ultraviolett-Photoelektronen-Spektroskopie  (Schema)  [92ConIJ 


Informationsquelle 

Kinetische  Energie  der  emittierten  Elektronen 

Einsatzgebiete 

Qualitative  und  quantitative  chemische  Analyse  der  Oberflache 

Vorteile 

Analyse  auch  von  Gasen  und  Flussigkeiten  mOglich 

Nachteile 

Bei  Isolatoren  Probleme  durch  Aufladung 

Auftdsungsgrenzen 

Lateral  >  150  pm,  StOchiometrie  ~  0.1% 

Tabelle  3.5:  Ultraviolett-Photoelektronen-Spektroskopie  (Eigenschaften) 


LASER-induzierte  Ionenmassenanalyse  (LIMA) 

Im  Unterschied  zu  in  diesem  Kapitel  noch  gezeigten  Verfahren  wie  SIMS  (Seite  25)  oder 
SNMS  (Seite  27)  wird  hier  die  Oberflache  mit  Hilfe  eines  LASER-Strahls  abgetragen.  Ein 
Teil  der  abgetragenen  Atome  oder  Molekule  ist  ionisiert  und  wird  massensepariert  regi¬ 
striert. 


3.2  Kurze  Erlauterung  der  Analyseverfahren 
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Anzahl  der  mit  LASER  desorbierten  ionisierten  Atome  und  Molekule 

Einsatzgebiete 

Analyse  von  Isolatorschichten  und  alien  nichtflOchtigen  Stoffen 

Isolatorschichten  konnen  analysiert  werden 

Inhomogene  Proben  schwierig 

Lateral  1...5  pm,  Tiefe  ~  30  nm,  StOchiometrie  ~  ppm 

Tabelle  3.6:  Laserinduzierte  Ionenmassenanalyse  (Eigenschaften) 


Analytik  mit  Rontgenstrahlung 

Rontgenbeugung  (XRD) 


Rontgenquanten  werden  an  den  Atom-  oder  Molekulhullen  elastisch  gestreut  und  bilden 
durch  Interferenzen  ein  Beugungsbild.  Dadurch  kann  die  Gitterstruktur  des  Kristalls  be- 
stimmt  werden.  Fehlstellen  des  Gitters  konnen  mit  Rontgentopographie  detektiert  werden. 


Informationsquelle 

Beugungsmuster 

Einsatzgebiete 

Bestimmung  von  Legierungssystemen,  Punktfehlerkonzentration  im 
Halbleiter,  Spannung  und  StreU  im  Kristallgitter 

Vorteile 

ZerstOrungsfrei 

Nachteile 

Keine  Unterscheidung  isomorpher  Strukturen 

Auflosungsgrenzen 

Lateral  ~  50  pm 

Tabelle  3. 7:  Rdntgenbeugung  (Eigenschaften) 


Rontgeninduzierte  Photoelektronen-Spektroskopie  (XPS  /  ESCA) 

Monochromatische  Rontgenstrahlung  (ublicherweise  Al-  oder  Mg-Ka )  mit  einer  Energie 
bis  zu  10  keV  trifft  auf  eine  Probenoberflache  (Abbildung  3.3).  Einzelne  Rontgenquanten 
werden  von  Atomen  an  der  Oberflache  absorbiert  und  stimulieren  dadurch  die  Emission 
von  Elektronen.  Die  kinetische  Energie  der  emittierten  Elektronen  ist  abhangig  von  der 
schalenabhangigen  Bindungsenergie  (von  13.6  eV  bei  //bis  zu  0.1  MeV)  und  dem  chemi- 
schen  Bindungszustand  (0.1...  10  eV).  Aufgrund  dieser  kinetischen  Energie  kann  man  so- 
wohl  das  Element  spezifizieren,  als  auch  die  chemische  Verbindung,  in  der  sich  das  Ele¬ 
ment  befindet.  Durch  altemierendes  Sputtem  kann  zudem  ein  Tiefenprofil  erstellt  werden. 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der  Festkorperanalytik 


Abbildung  3.3:  Rdntgeninduzierte  Photoelektronen-Spektroskopie  ( Schema )  [92ConlJ 

Dieses  Verfahren  wird  oft  mit  AES  (Seite  17)  gekoppelt,  da  der  Elektronenenergieanaly- 
sator  von  beiden  genutzt  werden  kann. 


Informationsquelle 

Kinetische  Energie  der  emittierten  Elektronen 

Einsatzgebiete 

Bestimmung  des  lonisationsgrads  Oder  Oxidationszustands  der 
Elemente 

Vorteile 

Information  Uberdie  chemische  Bindung _ 

Nachteile 

Schlechte  TiefenauflOsung  bei  Schichtsystemen,  Aufladungseffekte, 
Probenschadigung  beim  Sputtern 

Aufldsungsgrenzen 

Lateral  >  150  pm,  Tiefe  ~  30  A.  StOchiometrie  -  0.1% 

Tabelle  3.8:  Riintgenstrahlinduzierte  Photoelektronen-Spektroskopie  (Eigenschaften) 


Rontgenfluoreszenzanalyse  (XRF) 

Durch  Rontgenstrahlung  (1...100keV)  angeregte  Fluoreszenz  von  Atomen  einer  Schicht 
wird  in  einem  Spektrometer  wellenlangenabhangig  erfaBt  (Abbildung  3.4).  Da  die  Intensi¬ 
ty  und  das  Spektrum  vom  jeweiligen  Atom  abhangt,  kann  damit  auf  die  Zusammensetzung 
geschlossen  werden. 


primare 

Rontgen¬ 

strahlung 


Rontgenftuoreszenzst  to  hlung 


rss 

Spektrometer, 

Strahlungsmefl- 

— /,(A)  — - 

Rechner 
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J  JqU)  \ 
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— 4.U)— 
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I—  C' 
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Abbildung  3.4:  Rdntgenfluoreszenzanalyse  (Schema)  (79BrQl/ 


3.2  Kurze  Erlauterung  der  Analyseverfahren 
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Informationsquelle 

Energiespektrum  der  emittierten  Strahlung  N(E)dE  uber  E 

Einsatzgebiete 

Konzentrationsbestimmung  in  der  Metallurgie,  Chemie 

Vorteile 

Auch  fICissige  Proben  meglich 

Nachteile 

Schwierige  Probenpraparation,  gleichbleibende 
Oberfiachenbeschaffenheit  nCitig 

Auflosungsgrenzen 

Lateral  >  cm2,  Tiefe  -  20  A.  StOchiometrie  1 ...  10  ppm 

Tabelle  3. 9:  Rdntgenfluoreszenzanalyse  (Eigenschaften) 


Analytik  mit  Elektronen  und  Positronen 

Augerelektronen-Spektrometrie  (AES) 

Ein  fokussierter  Elektronenstrahl  bekannter  Energie  (1...20keV)  trifft  auf  eine  Pro- 
benoberflache  (Abbildung  3.5).  Dabei  werden  durch  S  Unionisation  Elektronen  von  den 
Atomen  der  Oberflache  aus  inneren  Schalen  herausgeschleudert.  Ein  von  einer  auBeren 
Schale  nachriickendes  Elektron  fullt  diesen  Platz.  Das  dabei  freiwerdende  Rontgenquant 
wird  wieder  absorbiert,  dadurch  wird  ein  drittes  Elektron  aus  einer  noch  hoheren  Schale 
emittiert.  Dieses  Elektron  wird  als  Augerelektron  bezeichnet  und  besitzt  eine  charakteristi- 
sche  Energie  zwischen  0  und  3  keV,  anhand  der  das  ursprungliche  Atom  identifiziert  wer¬ 
den  kann. 


Wie  bei  XPS  (Seite  15)  kann  hier  ebenfalls  durch  altemierendes  Sputtem  ein  Tiefenprofil 
erstellt  werden.  Diese  zwei  Analyseverfahren  werden  oft  anlagentechnisch  gekoppelt,  da 
der  Elektronenenergieanalysator  (Auflosung  etwa  0.5  eV)  von  beiden  genutzt  werden 
kann. 

Bei  lateraler  Ablenkung  des  Elektronenstrahls  kann  die  Verteilung  der  Elemente  dreidi- 
mensional  analysiert  werden.  In  diesem  Falle  spricht  man  von  Raster-AES  (SAM). 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der  Festkorperanalytik 


Informationsquelle 

Anzahl  und  kinetische  Energie  der  Augerelektronen 

Einsatzgebiete 

StOchiometriebestimmungen  von  Oberfiachenzusammensetzungen 
und  Schichtsystemen 

Vorteile 

Keine  Probenpraparation  notig,  hohe  lateraie  AuflOsung  (bei  SAM) 

Nachteile 

Nachweiswahrscheinlichkeit,  Aufladungseffekte  bei  Isoiatoren, 
Probenbeeinflussung  durch  den  Elektronenstrahl 

Auflosungsgrenzen 

Lateral  0.1... 3  pm,  Tiefe  ~  30  A.  StOchiometrie  ~  0.1% 

Tabelle  3.10:  Augerelektronen-Spektrometrie  (Eigemchaflen) 


Elektronenstrahl-Mikroanalyse  (EPMA) 

Bei  der  Elektronenstrahl-Mikroanalyse  wird  ein  fokussierter  Elektronenstrahl  mit  der 
Energie  von  5  bis  50  keV  und  einem  Durchmesser  von  etwa  1  pm  iiber  eine  Probe  gera- 
stert.  Diese  Methode  ist  ein  Oberbegriff  fur  Verfahren,  die  mit  Elektronenstrahlen  Oberfla- 
chen  analysieren,  wie  z.B.  EDX  oder  SEM. 

Energieverteilte  Rontgenspektroskopie  (EDAX/EDX/EDS) 

Rontgenstrahlung,  emittiert  durch  die  Einwirkung  eines  Elektronenstrahls  mit  Hilfe  von 
EPMA,  SEM  oder  STEM,  wird  energieselektiv  registriert.  Jedes  Element  besitzt  charakte- 
ristische  Linien  und  kann  anhand  dieser  identifiziert  werden. 


Informationsquelle 

Energiespektrum  der  emittierten  Strahlung  N(E)dE  uber  E 

Einsatzgebiete 

OrtsaufgelOste  Elementverteilung 

Vorteile 

ZerstOrungsfrei 

Nachteile 

Schlechte  TiefenauflOsung  aufgrund  hoher  Eindringtiefe  der 

Elektronen 

Aufldsungsgrenzen 

Lateral  1  pm,  Tiefe  ~  0.1  pm,  StOchiometrie  ~  0.1% 

Tabelle  3.11:  Energieverteilte  Rontgenspektroskopie  (Eigenschaften) 


Rasterelektronenmikroskopie  (SEM) 

Die  Rasterelektronenmikroskopie  ist  ein  vielseitiges  Verfahren.  Der  Aufbau,  dargestellt  in 
Abbildung  3.6,  ist  ahnlich  dem  eines  Kathodenstrahl-TV-Gerats.  Ein  fokussierter  Elektro¬ 
nenstrahl  wird  elektromagnetisch  oder  elektrostatisch  derartig  abgelenkt,  daG  er  lateral 
iiber  die  Probenoberflache  rastert.  Ein  von  Sekundarelektronen  ausgeiostes  Signal  wird 
passend  dazu  auf  einem  Bildschirm  angezeigt,  so  daG  ein  zweidimensionales  Bild  entsteht. 


3.2  Kurze  Erlauterung  der  Analyseverfahren 
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Abbildiutg  3.6:  Rasterelektronenmikroskopie  (Schema)  [79BriilJ 


Informationsquelle 

Sekundarelektronen,  Strom,  elektromagnetische  Strahlung 

Einsatzgebiete 

Oberflachentopographie,  Bestimmung  der  Kristallinitat  (qualitativ), 
Defekte  (qualitativ) 

Vorteile 

Vielseitig,  zerstorungsfrei 

Nachteile 

Keine  StOchiometrieinformation,  Aufladungsprobleme  bei  Isolatoren 

Auflosungsg  renzen 

Lateral  3...10  nm 

Tabelle  3.12:  Rasterelektronenmikroskopie  (Eigenschaften) 


In  Erganzung  konnen  verschiedene  Wechselwirkungsprozesse  zwischen  der  Elektronen- 
sonde  und  dem  Objekt  fur  zweidimensionale  (laterale)  Darstellungen  genutzt  werden: 

•  Erzeugung  von  Rontgenstrahlung  (EDX) 

•  Reflexion  von  Elektronen 

•  Auslosung  von  Kathodenlumineszenzstrahlung  (CL) 

•  Absorption  von  Elektronen 

•  Erzeugung  von  Elektron-Loch-Paaren  (EBIC) 

•  Auslosung  von  Augerelektronen  (AES) 

•  Channeling-Effekt  an  kristallinen  Objekten  (ECP) 

Transmissions-  und  Reflexionselektronenmikroskopie 
(TEM/REM) 

Bei  der  Transmissionselektronenmikroskopie,  dargestellt  in  Abbildung  3.7,  durchdringen 
Elektronen  (0.1...  1  MeV)  eine  dunne  Probenschicht.  Dabei  werden  diese  gestreut  und  ver- 
lieren  Energie.  Diejenigen  Elektronen,  welche  die  Probe  durchdringen,  regen  den  Leucht- 
stoff  an  einem  Schirm  an.  Das  entstandene  Bild  wird  fotografiert.  Die  Intensitat  hangt  von 
der  Abschwachung  ab  und  ist  sensitiv  auf  die  Probenzusammensetzung,  wobei  eine  Dotier- 
stoffkonzentration  etwa  ab  1018  Atome  cm'3  einen  sichtbaren  Kontrast  verursacht. 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der  Festkorperanalytik 


Abbildung  3.7:  Transmissionselektronenmikroskopie  (Schema)  f92CortIf 

Falls  wie  bei  SEM  der  Elektronenstrahl  gerastert  wird,  spricht  man  von  der  Raster- 
Transmissionselektronenmikroskopie  (STEM). 

Wenn  der  Strahl  streifend  auf  die  Probenoberflache  trifft,  erzeugen  die  gestreuten  Elektro- 
nen  ein  Beugungsbild.  Diese  Methode  wird  Reflexionselektronenmikroskopie  (REM)  ge- 
nannt.  Auch  hier  besteht  die  Moglichkeit  des  Rastems  (SREM).  REM  erganzt  LEED  (Seite 
20)  und  STM  (Seite  28)  in  der  Untersuchung  des  Kristallaufbaus  bzw.  Kristallwachstums 
an  der  Oberflache. 


Informationsquelle 

Intensitat  der  gestreuten  Elektronen  (TEM) 

Beugungsbild  reflektierter  Elektronen  (REM) 

Einsatzgebiete 

Kristallinitat  (qualitativ),  Versetzungen  &  Defekte  (qualitativ), 
Dickenbestimmung  ultradunnerSchichten  (z.B.  Oxide) 

Vorteile 

AuflOsung  bis  in  den  atomaren  Bereich 

Nachteile 

Aufwendige  Probenpraparation  (TEM),  nur  qualitative 
Stdchiometrieinformation 

Auflosungsgrenzen 

Lateral  2  .  3  A,  Stdchiometrie  0.01% 

Tabelle  3. 13:  Transmissionseleklronenmikroskopie  (Eigenschafien) 


Niederenergetische  Elektronenbeugung  (LEED) 

Elektronen  mit  einer  konstanten  Energie  (10...  500  eV)  werden  an  einer  Probe  reflektiert. 
Aufgrund  der  niedrigen  Energie  dringen  die  Elektronen  kaum  in  die  Schicht  ein.  Durch  die 
resultierende  Beugung  des  Strahls  an  der  Oberflache  ergibt  sich  eine  winkelabhangige 


3.2  Kurze  Erlauterung  der  Analyseverfahren 
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Verteilung,  die  auf  einem  Leuchtschirm  sichtbar  gemacht  werden  kann  (Abbildung  3.8). 
Aus  diesen  Beugungsbildem  kann  man  auf  die  Kristallinitat,  Versetzungen  und  auch  De- 
fekte  an  der  Oberflache  der  Schicht  schlieBen. 


Abbildung  3.8:  Niederenergetische  Elektronenbeugung  (Schema)  f86Fetl) 


Informationsquelle 

Beugungsbild  gestreuter  Elektronen 

Einsatzgebiete 

Kristallinitat,  Versetzungen,  Defekte  (qualitativ) 

Vorteife 

AuflOsung  bis  in  den  atomaren  Bereich 

Nachteile 

Schwierigkeit  in  der  Interpretation  der  Muster 

Aufiosungsgrenzen 

Lateral:  Atomgitter 

Tabelle  3. 14:  Niederenergetische  Elektronenbeugung  (Eigenschaften) 


Reflektierende  hochenergetische  Elektronenbeugung  (RHEED) 

Im  Unterschied  zu  LEED  werden  bei  RHEED  Elektronen  mit  konstanter  Energie  zwischen 
5  und  30  keV  verwendet.  Der  Elektronenstrahl  triffit  im  streifenden  Einfall  mit  einem  Win- 
kel  um  etwa  1°  auf  die  Probenoberflache  und  wird  dort  reflektiert.  Auf  einem  Leucht¬ 
schirm  ist  dann  das  Beugungsmuster  zu  sehen.  Im  Gegensatz  zu  LEED  ist  RHEED  auf- 
grund  der  verwendeten  hoheren  Elektronenenergien  gegen  magnetische  und  elektrische 
Felder  weitaus  weniger  storungsanfallig. 

Ein  groBer  Vorteil  ist  die  in-situ  Messung  wahrend  des  Wachstumsprozesses  (Abbildung 
3.9).  Hier  kann  registriert  werden,  ob  die  Schicht  kristallin  aufwachst,  auch  eine  Wachs- 
tumsrate  ist  qualitativ  meBbar.  Bei  kristallinem  GaAs  kann  die  Rate  aufgrund  sogenannter 
RHEED-Oszillationen,  die  jeweils  einer  GaA4.s-Schichtfolge  entsprechen,  sogar  absolut 
bestimmt  werden. 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der  Festkorperanalytik 


Abbildung  3.9:  Reflektierende  hochenergetische  Elektronenbeugung  (Schema)  f92ConlJ 


Informationsquelle 

Beuqungsbild  gestreuter  Elektronen 

Einsatzgebiete 

Kristallinitat  (gualitativ),  Defekte  (qualitativ) _ _ 

Vorteile 

AuflOsung  bis  in  den  atomaren  Bereich;  in-situ-Messung  mOglich 

Nachteile 

Nur  qualitative  StOchiometrieinformation 

Aufldsungsgrenzen 

Tabelle  3.15:  Reflektierende  hochenergetische  Elektronenbeugung  (Eigenschaften) 
Energieverlust-Elektronenspektroskopie  (EELS) 

Elektronen  mit  einer  Energie  von  etwa  50  keV  strahlen  durch  eine  diinne  Schicht.  Dabei 
verlieren  sie  durch  StoBe  an  den  Atomen  Energie,  etwa  15  bis  25  eV  (je  nach  Dicke  der 
Probe)  und  werden  zudem  abgelenkt.  Die  transmittierten  Elektronen  werden  winkelabhan- 
gig  nach  ihrer  Energie  analysiert  (Abbildung  3.10). 


Falls  die  zu  analysierende  Schicht  zu  diinn  ist,  um  freistehend  prapariert  werden  zu  kon- 
nen,  kann  EELS  auch  im  reflektierenden  Modus  eingesetzt  werden.  Dazu  werden  Elektro¬ 
nen  mit  Energien  von  einigen  10  eV  eingesetzt. 


3.2  Kurze  Erlauterung  der  Analyseverfahren 
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Informationsquelle 

Winkel-  und  Energiespektrum  der  transmittierten  Oder  reflektierten 
Eiektronen  N(E,fi\dEdn  Ciber  E 

Einsatzgebiete 

Bestimmung  der  dielektrischen  Funktion  4a),k)  und  Untersuchung  von 
Eiementaranregungen 

Hohe  OrtsauflOsung 

Diinne  Schicht  ndtig  (bei  Transmission) 

Auflosungsgrenzen 

Lateral  50  A,  StOchiometrie  0.1  % 

Tabelle  3.16:  Energieverlust-Elektronenspektroskopie  (Eigenschaften) 


Positronen-Annihilations-Spektroskopie  (PAS) 

Positronen  aus  einer  Quelle  (22Na)  durchlaufen  einen  Energiefilter  und  werden  danach  in 
die  zu  untersuchende  Probe  implantiert.  Bei  der  Emission  eines  Positrons  entsteht  gleich- 
zeitig  ein  y-Quant,  welches  bei  Detektion  den  Start  einer  Zeitmessung  festlegt.  Bei  der 
Vemichtung  des  Positrons  in  der  Probe  werden  Photonen  charakteristischer  Energie  er- 
zeugt.  Die  Zeit  zwischen  der  Emission  und  Annihilation  ist  abhangig  von  der  lokalen 
Elektronendichte  im  Kristall  und  diese  wiederum  von  der  lokalen  Defektdichte.  Durch  die 
Variation  der  Implantationstiefe  mit  Hilfe  einer  Nachbeschleunigungseinheit  kann  ein  Tie- 
fenprofil  der  Defektdichte  erstellt  werden  [94Will], 


Informationsquelle 

Lebensdauer  von  Positronen 

Einsatzgebiete 

Bestimmung  von  Punktdefektdichten  in  kristallinen  Proben 

Vorteile 

ZerstOrungsfrei 

Nachteile 

Hohe  Diffusionslange  der  Positronen  im  FestkOrper  erschwert 
Tiefenprofil 

Auflosungsgrenzen 

Leerstellenkonzentration  1 : 1 0'7 

Tabelle  3.17:  Positronen-Annihilations-Spektroskopie  (Eigenschaften) 


Analytik  mit  Ionenstrahlen 

Protonen-,  Partikel-  und  Ioneninduzierte  Rontgenemissionsanalyse 
(PIXE/IIXE) 

Mit  einem  Ionenstrahl  der  Energie  von  etwa  1  bis  4  MeV  und  einem  Durchmesser  von 
1  mm  bis  10  pm  werden  Atome  angeregt.  Diese  emittieren  eine  charakteristische  Rontgen- 
strahlung,  welche  energieabhangig  erfaBt  wird  (Abbildung  3.1 1). 


Bestrahlungskammer 


Detektorfenster 


Fenster  fur 
Strahtaus  - 
/tritt 
/  auReres 
r-\- Target 


Austrittsfenster 
Absorbe 
Blende 

S(Li)-Oetektor  mit  Elektnonik 


Abbildung  3.11:  Ioneninduzierte  Rdntgenemissionsanalyse  (Schema)  [79Br01] 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der  Festkorperanalytik 


Diese  Methode  kann  auch  mit  RBS  (Seite  24)  oder  NRA  (Seite  27)  in  einer  Anlage  kombi- 
niert  werden. 


lnformationsquelle 

Spektrum  der  emittierten  ROntgenstrahlung 

Einsatzgebiete 

Spurenanalyse  dttnner  Proben 

Vorteile 

Auch  fDr  Aerosole,  Fliissigkeiten  etc.  mOglich 

Nachteile 

Matrixeffekte 

WIMIllWWlWJI 

Lateral  1 0  pm. . .  1  mm,  StOchiometrie  0. 1 ...  1 0  ppm 

Ta belle  3. 18:  Protonen-,  Partikel-  und  Ioneninduzierte  Rdntgenemissionsanalyse  (Eigenschaften) 


Ionenstreuungsspektrometrie  (ISS/LEIS) 

Edelgasionen  mit  einer  Energie  von  0.1  bis  30  keV,  welche  an  der  Oberflache  einer  Probe 
eine  einzige  Kollision  mit  einem  Targetatom  haben,  werden  energieselektiv  detektiert 
(Abbildung  3.12).  Aufgrund  der  verlorenen  Energie  kann  auf  den  StoIJpartner  geschlossen 
werden. 


Abbildung  3.12:  Niederenergetische  lonenstreuung  (Schema)  [92Conlf 


Wenn  diese  Stofie  elastisch  sind,  spricht  man  auch  von  Elastic  Recoil  Detection  (ERD), 
was  insbesondere  den  Nachweis  von  leichten  Elementen  wie  z.B.  Wasserstoff  an  der  Ober¬ 
flache  ermoglicht. 


lnformationsquelle 

Anzaht  und  Energie  der  gestreuten  Primarionen  N(E)6E  Ciber  E 

Einsatzgebiete 

Bestimmung  der  Schichtzusammensetzung  an  der  Oberflache.  z.B. 
Adsorptionsverhalten 

Hohe  Oberflachensensitivitat,  Bestimmung  der  Oberflachenstruktur 
mOglich,  Nachweis  von  Wasserstoff 

Relative  MeGmethode,  Kalibrierproben  nOtig,  kein  Tiefenprofil  moglich 

Aufldsungsgrenzen 

Lateral  >  10  pm,  Tiefe  30  A,  StOchiometrie  0.1  % 

Tabetic  3.19:  Ionenstreuungsspektrometrie  (Eigenschaften) 


Rutherfordsche  Ruckstreuungs-Spektrometrie  (RBS/HEIS) 

Ein  Strahl  aus  leichten  Ionen  (typischerweise  l//\  4He+,  4He2+  oder  14/0  mit  bekannter 
kinetischer  Energie  im  Bereich  von  0.5  bis  etwa  4  MeV  trifft  unter  einem  bestimmten 
Winkel  (ublicherweise  senkrecht)  auf  die  Probenoberflache  (Abbildung  3.13). 
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Beam  current 


Abbildung  3.13:  Rutherfordsche  Rackstreuungs-Spektrometrie  (Schema)  [89Wall] 

Ein  kleiner  Teil  der  Ionen  wird  an  Atomkemen  der  Probe  sofort  elastisch  zuriickgestreut, 
der  Rest  dringt  in  die  Schicht  ein.  Dort  streuen  sie  solange  inelastisch  bis  sie  wieder  an 
einem  Atomkem  elastisch  riickgestreut  werden.  Der  Vorgang  der  elastischen  und  inelasti- 
schen  Streuung  erfolgt  solange,  bis  die  Ionen  ihre  gesamte  kinetische  Energie  abgegeben 
Oder  die  Probe  verlassen  haben.  Ein  Detektor  registriert  die  unter  einem  eingestellten  Win- 
kel  zuriickgestreuten  Ionen  in  Zahl  und  Energie.  Daraus  wird  ein  Spektrum  der  Intensitat 
iiber  die  Energie  generiert,  in  dem  sowohl  Informationen  iiber  die  Stochiometrie  als  auch 
iiber  die  Schichtdicke  enthalten  sind.  Ein  nachfolgender  Vergleich  mit  einer  Simulation 
ergibt  absolute  Werte  iiber  die  Zusammensetzung  und  die  Dicken  des  Schichtsystems. 


Mit  Hilfe  der  gleichen  Anordnung  konnen  zudem  PIXE/IIXE  (Seite  23)  oder  NRA  (Seite 
27)  durchgefuhrt  werden. 


|  informationsquelle 

Anzahl  und  Energie  der  gestreuten  Ionen  W(E)dE  Liber  E 

Schichtzusammensetzung  (quantitative  Kristallinitat  und  Defekte 
(qualitativ)  Uber  Channeling 

Vorteile 

Schnell,  keine  Probenpraparation,  zerstorungsfrei,  absolutes  Ergebnis 

Nachteile 

Komplexe  Schichtsysteme  schwierig,  schlechte  Detektion  leichter 
Elemente,  schlechte  Auftosung  schwerer  Elemente,  nur  bedingte 
Oberfiachensensitivitat 

Auflosungsgrenzen 

Lateral  3  pm...  1  mm,  Tiefe  100  A,  Stochiometrie  100  ppm 

Tabelle  3.20:  Rutherfordsche  Rackstreuungs-Spektrometrie  (Eigenschaften) 


Sekundarionen-Massenspektrometrie  (SIMS) 

Auf  eine  Probenoberflache  trifft  ein  monoenergetischer  (0.5...  15  keV)  Primarionenstrahl. 
Die  damit  abgetragenen  Molekiile  und  Atome  sind  in  geringem  MaB  ionisiert.  Diese  soge- 
nannten  Sekundarionen  werden  mit  Hilfe  eines  Massenseparators  getrennt  und  danach  mit 
Hilfe  eines  Photomultipliers  oder  Channeltrons  gezahlt.  Es  gibt  zwei  Methoden,  die  von 
der  Intensitat  des  Primarionenstrahls  abhangen. 
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Statische  SIMS 

Die  Intensitat  ist  so  gering,  dafl  die  Abtragrate  kleiner  als  eine  Monolage  pro  Stunde  ist. 
Damit  kann  die  Oberflache  einer  Probe  untersucht  werden. 

Dynamische  SIMS 

Mit  Hilfe  eines  fein  fokussierten  Primarionenstrahls  wird  die  Oberflache  einer  Probe  abge- 
sputtert  (Abbildung  3.14).  Typische  Abtragraten  sind  1  bis  10  nm  pro  Minute.  Das  Resultat 
ist  ein  Spektrum  der  Intensitat  der  einzelnen  Sekundarionen  in  Abhangigkeit  von  der 
Sputterzeit.  Aus  dem  parallel  mitgemessenen  primaren  lonenstrom  und  der  Zeit  wird  die 
Primarionenladung  bestimmt.  Da  diese  im  Normalfall  proportional  zur  Tiefe  ist,  kann  da¬ 
mit  die  mit  Sputtem  verbrachte  Zeit  auf  die  jeweilige  absolute  Kratertiefe  abgebildet  wer¬ 
den. 

Die  Konzentration  wird  aus  dem  Verhaltnis  der  Intensitat  der  einzelnen  Sekundarionen  zu 
der  des  Matrixions  unter  Zuhilfenahme  von  Korrekturfaktoren,  sogenannten  Relative  Sen¬ 
sitivity  Factors  (RSF),  errechnet.  Urn  eine  kalibrierte  Messung  der  Konzentration  zu  er- 
halten  ist  es  notwendig,  den  zweiten  Schritt  durch  eine  Referenzmessung  zu  ersetzen. 


Primar-lonen 


Energie- 


Abbildung  3.14:  Sekunddrionen-Massenspektrometrie  (Schema)  {86FellJ 


Der  Unterschied  von  statischer  und  dynamischer  SIMS  ist  in  Tabelle  3.21  aufgezeigt. 


Sto 

Dynamisch 

ns 

Statisch 

Abtragrate 

~  ML-s'1 

~  ML  h'1 

Identifizierunq  alter  Elemente  (einschliefilich  Wasserstoff) 

+ 

+ 

Nachweis  von  Elementen  niedriger  Konzentrationen  (z.B.  ppb) 

+ 

+ 

Molekulare  Oberfiachenstruktur  (gefolgert  aus  den  Daten) 

- 

+ 

Beobachtung  von  Bruchstiicken  schwerer  Molekule 

- 

+ 

Tiefenprofil  bis  zu  1  pm 

+ 

- 

Hohe  AuflOsung  in  der  Fiache  (<  1  pm) 

+ 

+ 

Quantitative  Analyse  (fur  begrenzte  Pobenzusammenstellung) 

+ 

+ 

Brauchbare  Daten  von  Polymeren  und  organischen  Proben 

- 

+ 

Brauchbare  Daten  von  anorganischen  Proben 

+ 

+ 

Brauchbare  Daten  von  Pulver,  Fasern,  etc. 

+ 

+ 

Tabelle  3.21:  Vnterschiede  von  statischem  und  dynamischen  SIMS  (+  moglich,  -  nicht  mdglich ) 
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Informationsquelle 

Emittierte  lonen  und  ionisierte  Molekule  pro  Zeit 

Einsatzgebiete 

Bestimmung  der  Schichtzusammensetzung  (semiquantitativ),  z.B. 
Quantifizierung  von  Dotierstoffen  und  Verunreinigungen 

Vorteile 

Sehr  gute  Nachweisgrenze  und  Tiefenaufldsung,  Isotopensensitiv 

Nachteile 

Destruktiv,  Isolatoren  schwierig,  Referenzen  notwendig,  Matrixeffekte 

Aufldsungsgrenzen 

Lateral  50  nm...50  pm,  Tiefe  1  nm,  Stdchiometrie  >  1  ppb 

Tabelle  3.22:  Sekundarionen-Massenspektrometrie  (Eigenschaflett) 


Gesputterte  Neutralteilchen-Massenspektrometrie  (SNMS) 

Um  den  Nachteil  der  SIMS  in  Bezug  auf  unterschiedliche  und  variierende  Ionisierungs- 
wahrscheinlichkeiten,  insbesondere  bei  Isolatoren,  auszugleichen,  wurde  die  SNMS  ent- 
wickelt.  Hier  werden  alle  Atome  und  Molekiile,  die  nach  dem  Auslosen  durch  die  Prima- 
rionen  in  eine  bestimme  Richtung  fliegen,  nachionisert.  Dies  kann  zum  einen  durch  eine 
niederenergetische  Hochfrequenz-Plasmawolke  (Abbildung  3.15)  oder  durch  einen 
LASER  geschehen.  Die  so  ionisierten  Teilchen  werden  dann  wie  bei  der  SIMS  massense- 
pariert  gezahlt. 


DION 
GUN 


Abbildung  3.15:  SekundSrneutraltcilchen-Massenspektrometrie  (Schema)  [86FellJ 


Informationsquelle 

Anzahl  der  emittierten  Atome  und  MolekOle  pro  Zeit 

Einsatzgebiete 

Schichtzusammensetzung  (semiquantitativ),  z.B.  Quantifizierung  von 
Dotierstoffen  und  Verunreinigungen 

Vorteile 

Schnell,  sehr  gute  Nachweisgrenzen,  keine  Matrixeffekte, 

Entkopplung  des  Ionisations-  vom  Sputterprozeli 

Nachteile 

Referenzen  notwendig,  Hintergrund  durch  ionisierte  Restgas-Teilchen 

Aufldsungsgrenzen 

Ahnlich  SIMS,  Stdchiometrie  1  ppm 

Tabelle  3.23:  Sekundarneutralteilchen-Massenspektrometrie  (Eigemchaften) 


Nukleare  Reaktionsanalyse  (NRA) 

Nukleare  Reaktionen  werden  in  einem  Targetmaterial  durch  BeschuB  mit  leichten  Projek- 
tilen  verursacht.  Wenn  es  sich  bei  den  Projektilen  um  Neutronen  handelt,  so  spricht  man 
von  Neutronen-Aktivierungsanalyse  (NAA,  Seite  28).  Andemfalls  induzieren  leichte  gela- 
dene  Projektile  (z.B.  H,  D,  AHe,  lsN,  l9F)  mit  Energien  im  Bereich  von  0.5... 20  MeV  nu¬ 
kleare  Reaktionen.  Dabei  werden  Teilchen  (meist  Protonen  oder  a-Teilchen)  emittiert,  die 
teilweise  frei  von  jedem  Hintergrund  detektiert  werden  konnen.  Die  Methode  wird  haupt- 
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sachlich  zum  Nachweis  leichter  Elemente  benutzt,  z.B.  fur  Stickstoff  in  Silizium  mit  Hiife 
der  Reaktion  l4N(d,a)nC. 


Informationsquelle 

Anzahl  und  Energie  der  emittierten  Reaktionsprodukte  (lonen,  Atome) 

Einsatzgebiete 

Schichtzusammensetzung 

Vorteile 

Schnell,  keine  Probenpraparation;  Detektierung  leichter  Elemente 

Nachteile 

Nicht  sensitiv  gegendber  schweren  Elementen 

Auflosungsgrenzen 

Lateral  3  mm,  Tiefe  100  A,  Stbchiometrie  >100  ppm 

Tabetle  3.24:  Nukleare  Reaktionsanalyse  (Eigenschaften) 


NRA  kann  oft  zusammen  mit  RBS  (Seite  24)  oder  PIXE/IIXE  (Seite  23)  in  einer  Anlage 
durchgefiihrt  werden. 

Analytik  mit  Neutralteilchen 

Neutronen-Aktivierungsanalyse  (NAA) 

Thermische  Neutronen  aus  einer  Quelle  (meist  Kemspaltungsreaktor)  werden  von  Atom- 
kemen  eingefangen.  Dadurch  kann  eine  Kemreaktion  induziert  werden,  welche  wiederum 
Teilchen  mit  charakteristischer  Energie  aussendet,  die  dann  detektiert  werden.  Man  benutzt 
diese  Nachweismethode  hauptsachlich  zum  Nachweis  leichter  Elemente,  da  diese  mit  an- 
deren  Methoden  (z.B.  RBS)  schwerer  nachzuweisen  sind.  Auch  ist  die  Detektion  wie  bei 
NRA  meist  frei  von  Hintergrund.  Typische  Reaktionen  sind  in  Tabelle  3.25  aufgelistet. 


Element 

Reaktion 

Energie  des  emittierten 
Teilchens  [keV] 

Wirkungsquerschnitt 

[barns] 

Li 

6Li(n,afH 

2056 

940 

B 

1 °B(n,a)7Li 

1472 

3836 

Be 

1439 

48000 

Na 

2248 

29000 

Tabetle  3.25:  Typische  NAA-Reaktionen  [86Felll 


Informationsquelle 

Anzahl  und  Energie  der  emittierten  lonen 

Einsatzgebiete 

Analyse  von  dtlnnen  Schichten  aus  leichten  Elementen 

Vorteile 

Eindeutige  Elementbestimmung  aufgrund  spezifischer  Reaktion 

Nachteile 

Keine  Oberfiachenanalyse  mOglich 

Tabelle  3.26:  Neutronen-Aktivierungsanalyse  (Eigenschaften) 


Analytik  mit  elektrischen  Feldern 

Rastertunnelmikroskopie  (STM) 

Eine  scharfe  Metallspitze  wird  mit  Hiife  eines  piezoelektrisch  verstellbaren  Arms  so  nahe 
an  eine  Probenoberflache  gebracht  (5...  15  A),  da!3  ein  Tunnelstrom  von  der  Spitze  zur 
Probe  flieBt  (Abbildung  3.16).  Mit  Hiife  zweier  weiterer  piezoelektrisch  verstellbaren  Ar- 
me  kann  die  Spitze  auch  parallel  zur  Probenoberflache  verfahren  werden.  Dabei  entsteht 
ein  laterales  Profil  des  Tunnelstroms,  das  der  Topographie  der  Oberflache  bzw.  der  Kai- 
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zentration/V erteilung  der  Elektronen  -  gefaltet  mit  der  Rundung  der  Spitze  -  entspricht 
[85Binl  ]. 


Abbildung  3.16:  Rastertunnelmikroskopie  (Schema)  [ 92ConlJ 


Informationsquelle 

Laterale  Tunnelstromverteilung 

Einsatzgebiete 

Oberfiachenstrukturanalyse 

Vorteile 

Atomare  AuflOsung 

Nachteile 

Leifahige  Probe  und  gtatte  Oberflache  ndtig,  Ergebnis  ist  gefaltet  mit 
Spitzenrundung 

Aufldsungsgrenzen 

Lateral  und  Tiefe  atomar 

Tabelle  3.27:  Rastertunnelmikroskopie  ( Eigenschaften ) 


Atomare  (Raster-)Kraftmikroskopie  (AFM) 

Ahnlich  wie  bei  STM  wird  hier  eine  scharfe  Spitze  aus  Silizium  oder  Si$Nn  mit  Hilfe  eines 
piezoelektrisch  verstellbaren  Arms  so  nahe  an  eine  Probenoberflache  gebracht  (5...  15  A), 
daB  die  atomare  Kraft  zwischen  Spitze  und  Probenatom  eine  Verbiegung  der  Haltefeder 
verursacht.  Die  Messung  dieser  Verbiegung  abhangig  von  der  lateralen  Position  der  Spitze 
ergibt  ein  dreidimensionales  Abbild  der  Oberflache,  gefaltet  mit  der  Rundung  der  Spitze 
[86Binl], 
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Spring  deflection  sensor 


Abbildung  3.17:  Afomares  Kraftmikroskop  (Schema)  [88HanlJ 


Informationsquelle 

Laterale  zwischenatomare  Kraftverteilung 

Oberflachenstrukturanalyse 

IWir'i 

Atomare  AuflOsung 

i 

Giatte  Oberfiache  nOtig,  Ergebnis  ist  gefattet  mit  Spitzenrundung 

1  Aufldsungsgrenzen 

Lateral  und  Tiefe  atomar 

Tabelle  3.28:  Atomare  Kraftmikroskopie  (Eigenschaften) 


3.3  Klassifizierung  der  Analyseverfahren 

Tabelle  3.29  enthalt  eine  zusammenfassende  Ubersicht  der  unter  Punkt  3.2  aufgefuhrten 
Analyseverfahren  mit  einigen  Informationen  zu  deren  Leistungsfahigkeit. 
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Method© 

Information 

SWchiometri- 
sche  Nachweis- 
grenze 

Schicht- 

schSdi- 

gung 

Tiefenpro- 
fil  mOglich 

Informati- 

onstiefe 

Aufldsung  j 

Lateral 

Tiefe 

Chemische  Zu- 
sammensetzung 
ab  Li 

0.1  % 

~  10‘3  ML 

moderat 

altemierend 

Sputtern 

5-25  A 

0.1  -  3  pm 

30  A 

Gitterstruktur, 

Oberfiache 

keine 

nein 

Oberfiache 

atomar 

atomar 

EDX 

Elemente  ab  B 

0.1  % 

moderat 

nein 

pm  (SEM) 
Probendik- 
ke  (STEM) 

1  -  0.1  pm 
(SEM) 
Probendik- 
ke  (STEM) 

EELS 

Dielektrische 
Funktion,  chemi- 
sche  Zusammen- 
setzung  ab  B 

0.1  % 

Oberfiache 

ELL 

MW 

1  nm  - 
5  pm 

nein 

10-100 nm 

\mssm 

moderat 

nein 

3  - 10  A 

>  10  urn 

30  A 

LEED 

BUB 

mm 

keine 

nein 

Atomgitter 

oberste 

Atomlaqen 

LIMA 

BIEM 

HSH 

impliziert 

impliziert 

1  -  5pm 

30  nm 

NAA 

Chemische  Ver- 
unreinigunqen 

Proben- 

dicke 

NRA 

Elemente  2  <  30 

impliziert 
Uber  Ener- 
gieverlust 

<3  pm 

3  pm  - 1  mm 

100  A 

OM 

Oberfiachentopo- 

graphie 

keine 

nein 

keine 

Punktdefektdichte 

ppm 

keine 

durch 

Positro- 

neneneqie 

jjj 

Chemische  Zu- 
sammensetzung, 
Elemente  ab  A/a 

0.1  - 10  ppm 

moderat 

impliziert 
Ober  Ener- 
qieverlust 

Mm 

10  pm  - 1  mm 

Proben- 

dicke 

Elemente  ab  Li 

100  ppm  - 10  % 
10-4  ML 

schwach 

impliziert 
Ober  Ener- 
gieverlust 

>  10  pm 

3  pm  - 1  mm 

100  A 

SEM 

Oberflachentopo- 

qraphie 

3  - 10  nm 

SIMS 

1  ppm  - 1  ppb 
10"*  Monolaqen 

impliziert 

3 -10  A 

50  nm- 
50  pm 

1  nm 

SNMS 

ppm 

impliziert 

Gitterstruktur, 

Oberfiache 

keine 

nein 

atomar 

atomar 

HH 

Morphologie, 

Reatstruktur 

0.01  % 

durch 

Prapa  ration 

2D 

2-3A 

keine,  da 

2D 

UPS 

Chemische  Bin- 
dungen,  Ele¬ 
mente  ab  O' 

0.1  % 

keine 

altemierend 

Sputtern 

1  -50  A 

2  150  pm 

XPS/ 

ESCA 

Chemische  Bin- 
dungen,  Ele¬ 
mente  ab  Li 

0.1  % 

schwach 

altemierend 

Sputtern 

10 -30  A 

2  150  pm 

30  A 

XRD 

Gitterstruktur, 

Prazessionsgit- 

terbestimmung, 

Phasenanalyse 

Genauigkeit  der 
Gitterkonstante 

schwach 

~  50  pm 

XRF 

Chemische  Zu- 
sammensetzung 
ab  F 

1  - 10  ppm 

schwach 

IH 

20  A 

Tabelle  3.29:  Zusammenfassende  Obersicht  von  Eigenschaften  der  aufgefQhrten  Analyseverfahren 
(nach  [79Br01],  [87Ben2],  f89fVall ]  &  [ 92ConIJ ') 
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3  Uberblick  iiber  die  Verfahren  der  Festkorperanalytik 


In  Abbildung  3.18  ist  ein  Vergleich  von  lateraler  Auflosung  und  Nachweisgrenze  fur  eini- 


£ 

& 


^  pm  cm 

Abbildung  3.18:  Nachweisgrenze  und  laterale  Aufldsung  verschiedener  Analyseverfahren  [98EislJ 


3.4  Zusammenfassung 

Folgendes  ist  bei  der  Auswahl  der  Analysemethoden  fur  das  jeweils  zu  untersuchende 
Material  zu  beachten: 

•  AUe  Analysemethoden,  die  mit  Anregung  Oder  Nachweis  elektrisch  geladener  Teil- 
chen  arbeiten,  fiihren  zu  einer  mehr  oder  weniger  starken  Verfalschung  der  MeBer- 
gebnisse  durch  Probenaufladung. 

•  Nachweismethoden,  die  auf  physikalischen  Vorgangen  in  der  Atomhulle  beruhen, 
sind  chemie-  und  damit  probenspezifisch.  Eine  Messung  liefert  daher  kein  direktes 
absolutes  Resultat.  Eine  Quantifizierung  durch  Referenzen  kann  fiir  eine  Kalibrie- 
rung  helfen. 

•  Die  angegebenen  Auflosungsgrenzen  (Tabelle  3.29)  sind  prozeBspezifische  Grenzen. 
In  der  Realitat  verschlechtem  apparatespezifische  Faktoren  die  Auflosung. 

Zur  stochiometri schen  Analyse  von  Nanometerschichten  konnen  von  der  Vielzahl  der 
Analysemethoden  prinzipiell  AES,  SIMS,  RBS,  XPS  und  bedingt  Ellipsometrie  verwendet 
werden.  Davon  eignet  sich  SIMS  am  besten  fur  den  Nachweis  kleinster  Konzentrationen 
und  RBS  als  absolute  MeBmethode. 

Fiir  die  Untersuchungen  an  neuartigen  Schichtsystemen  wurden  am  Lehrstuhl  im  Rahmen 
dieser  Dissertation  eine  SIMS-  und  eine  RBS-Anlage  aufgebaut  und  in  Betrieb  genommen. 
Beide  MeBmethoden  werden  im  folgenden  Kapitel  vorgestellt  und  charakterisiert. 


4.1  RBS 


33 


4  Beschreibung  der  verwendeten 
Analysemethoden 


Die  beiden  unter  Punkt  3.4  ausgewMhlten  Analysemethoden  werden  im  folgenden  be- 
schrieben  und  durch  schichtsystemabhangige  Optimierungen  erganzt. 


4.1  RBS 

Theorie 

Der  Energieverlust  des  zuriickgestreuten  Projektils  ist  durch  zwei  Prozesse,  zum  einen  der 
elastischen  Kem-Kem-Streuung  und  zum  anderen  dem  Energieverlust  in  Materie,  be- 
stimmt.  Die  Ausbeute  hangt  vom  Wirkungsquerschnitt  des  StoBes  ab.  Diese  drei  Punkte 
werden  hier  nun  beschrieben. 

Elastische  Kern-Kern-Streuung  -  Kinematischer  Faktor 

Der  Energieverlust  eines  Teilchens  bei  einer  elastischen  Kollision  zwischen  zwei  Teilchen 
(Abbildung  4.1)  wird  durch  die  Energie-  und  Impulserhaltung  bestimmt. 


MeV  He  ION 


Abbildung  4.1:  Elastische  Kern-Kern-Streuung  bei  RBS  (Prinzipbild)  [86 Fell} 


Die  Energie  E\  des  Projektils  mit  der  Masse  M\  nach  der  Kollision  mit  dem  ruhenden  Tar- 
getatom  der  Masse  M2  ist  abhangig  von  der  Ausgangsenergie  E§.  Der  Energieverlust  ist 
AE  =  £0  -  .  Der  Proportional itatsfaktor  zwischen  E\  und  E0  wird  als  Kinematischer 

Faktor  K  bezeichnet.  Er  ist  definiert  durch  £,  =  K-E0,  ein  MaB  fur  den  Energieverlust, 
und  laBt  sich  wie  folgt  berechnen: 


Gleichung  4.1: 


E0 


^M]  - M]  ■  sin2  ^  +  A/,  •  cos 0 
M2  +M, 


Beispiele  fur  K  bei  verschiedenen  Winkeln  und  Massen  der  Targetatome  sind  in  Tabelle 
4.1  angegeben. 
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Kinematischer 
Faktor  K 

Streuwinkel  0  [“]  (Ruckstreuwinkel  ["]) 

Target 

180 

(0) 

165 

(15) 

150 

(30) 

135 

(45) 

120 

(60) 

105 

(75) 

Atom 

Masse  [amu] 

B 

0.21147 

0.21688 

0.23372 

0.26372 

0.30959 

0.37433 

mm 

IHEVtfm 

0.30883 

0.31491 

0.33353 

0.36574 

0.41298 

0.47637 

ra 

0.35998 

0.36617 

0.38502 

0.41727 

0.46377 

0.52497 

MM 

0.56351 

0.56900 

0.58545 

0.61267 

0.65015 

0.69680 

0.76192 

0.76545 

0.77591 

0.79284 

0.81548 

0.84268 

mm 

0.80201 

0.80502 

0.81394 

0.82833 

0.84747 

0.87033 

121.750 

0.87681 

0.87878 

0.88456 

0.89385 

0.90610 

0.92058 

Tabelle  4.1:  Verschiedene  Werte  des  Kinematischen  Faktors  K  abhSngig  von  Targetatom  und  Stofiwinkel 
mil  Prim&rion  4 He  ,  M,=  4  amu,  E„  =  1.0  MeV (berechnet  mil  Gleichung  4. 1) 


Wirkungsquerschnitt  der  Ruckstreuung  (scattering  cross-section) 

Eine  gewisse  Anzahl  der  Teilchen  wird  unter  einem  Winkel  0  gestreut  und  fliegt  in  einen 
Detektor,  dessen  Flache  einen  nur  sehr  geringen  Teil  des  Raumwinkels  Q  (typ.  <10  sr) 
iiberdeckt.  Die  Anzahl  der  Teilchen,  die  ein  idealer  Detektor  registriert,  ist: 

Gleichung  4.2:  Y  =  ZcdaQ  [Partikel] 


Z  [Partikel]  entspricht  der  Anzahl  der  Teilchen,  die  auf  das  Target  treffen,  c  [Atomecm'3] 
ist  die  Atomdichte  des  Targets,  d  [cm]  die  Dicke  der  Schicht.  o  [cm2]  hat  die  Dimension 
einer  Flache  und  wird  (differentieller)  Wirkungsquerschnitt  genannt.  Er  wird  wie  folgt  be¬ 
rechnet: 


Gleichung  4.3:  a  = 


Z,  ■  Z2 *e2 Y 
4  •  £0  ; 


(M,  V 

.  1-  — L-sin^  +cos# 

V  U,  j 


cm2 


Zi  und  Z2  entsprechen  der  Kemladungszahl  der  jeweiligen  StoBpartner. 

Folgende  Abhangigkeiten  existieren: 

•  Proportional  zu  Zi2  (Projektil)  =>}e  schwerer  das  Projektil,  desto  grofkr  der  Wir¬ 
kungsquerschnitt 

•  Proportional  zu  Z22  (Target)  =>  fur  ein  gegebenes  Projektil  ist  dieses  Verfahren  fur 
schwerere  Elemente  sensitiver  als  fur  leichte 

•  Proportional  zu  ~  =>  Ausbeute  steigt  bei  sinkender  Energie 

E0 

•  Proportional  zu  — =>  Ausbeute  sinkt  bei  groBerem  Streuwinkel 

F  sin4  0 


4.1  RBS 


35 


Beispiele  fur  Wirkungsquerschnitte  bei  verschiedenen  Winkeln,  Targetatomen  und  Pri- 
marenergien  sind  in  Tabelle  4.2  gezeigt. 


Wirkungsquerschnitt 

<tI10'24  cm'2] 

Streuwinkel  £[°]  (Ruckstreuwinkel  [°]) 

150(30)  |  105(75) 

Targetatom 

Energie  [MeV] 

1.0 

1.5 

2.0 

i-o 

1.5 

2.0 

B 

HESO 

■EM 

0.073 

N 

0.150 

O 

0.795 

0.199 

Si 

■Hi 

2.523 

Co 

4.305 

■ 

muiM 

Ge 

6.064 

5.539 

Sb 

15.456 

3.864 

33.997 

15.110 

Tabelle4.2:  Verschiedene  Werte  des  Wirkungsquerschnitts  a abhdngig  von  Targetatom,  Stofiwinkel  und 
Energie  des  PrimSrions 4 He*,  Z,=2  [89CGSIJ 

Das  folgende  Beispiel  soil  die  Ausbeute  an  ruckgestreuten  Teilchen  verdeutlichen: 

Ein  Primarionenstrom  (4He+)  von  Ip  =  200  nA  liefert  nach  Gleichung  4.4  einen  Teilchen- 
strom  von  N=  1 .24- 1012  Ionen-s'1  auf  ein  Target. 

Gleichung  4.4:  N  -  —  *°nen 

e  L  s 

Bei  einem  Strahldurchmesser  von  1  mm  entspricht  das  einem  Teilchenstromflachendichte 
von  1.58-1014  Ionen  s'1  cm*2.  Diese  Menge  entspricht  etwa  1/9  Monolage  pro  Sekunde  der 
von  Silizium  (1. 35- 1015  Atome-cm'2).  //e-Ionen  mit  einer  Energie  von  1.0  MeV  verteilen 
sich  nach  der  Simulation  mit  SRIM  [96Ziel]  bis  zu  etwa  3.5  pm  tief  in  Silizium.  Somit 
herrscht  in  dem  zu  analysierenden  Probenvolumen  nach  einer  iiblichen  MeBzeit  von 
30  min  ein  Verhaltnis  von  etwa  1.6  %  Heliumatome  zu  Siliziumatome. 

Eine  kreisrunde  Detektorflache  mit  dem  Durchmesser  0D  =  8  mm  in  einer  Entfemung 
/  =  120  mm  von  der  Probe  ergibt  nach  Gleichung  4.5  einen  Raumwinkel  von  Q=  3.5  msr. 

Gleichung  4.5:  Q  =  ^  j  [sr]  fur  0D  « l 

Mit  den  eben  errechneten  Werten  und  Gleichung  4.2  wurden  die  theoretischen  Ausbeuten 
in  Tabelle  4.3  errechnet.  Daraus  ist  zu  sehen,  dali  eine  hohe  Antimon-Dotierung 
(5- 1019  Atome-cm"3)  etwa  I  %  der  Zahlrate  von  Silizium  ergibt.  Aus  einer  gleich  hoher 
Bor-Dotierung  erhalt  man  jedoch  nur  0.01  %.  Da  diese  Zahlrate  bei  der  Messung  sich  zu 
der  von  Silizium  addiert,  wird  im  allgemeinen  die  von  Bor  verursachte  Stufe  im  Rauschen 
der  Zahlrate  des  Siliziums  untergehen. 
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Targetatom 

Konzentration 

[Atomecm'3] 

Wirkungsquerschnitt 

[10'2 -cm2] 

Ausbeute 

[Partikels'1] 

Relatives 

VerhSItnis 

Si 

1.126 

2453 

100  % 

B 

5  1019 

0.115 

0.25 

Sb 

51019 

15.456 

33.67 

1.37%  1 

Tabelle  4.3:  Theoretische  Detektor-Ausbeuten  einer  100  nm  dicken  dotierten  Silizium-Schichl 
Primiirion  4Ue,  E„  =  1.0  MeV,  0 -  150°,  fi  =  3.5  msr 


Energieverlust  (stopping  cross  section) 

Ein  energiereiches  Teilchen  (Ion),  welches  durch  Materie  dringt,  verliert  dabei  Energie. 

Fur  leichte  Ionen  (z.B.  ht ,  He  ,  He 2*  oder  N*)  und  den  bei  RBS  verwendeten  Energien  (bis 
zu  3  MeV)  dominieren  zwei  Energieverlustmechanismen: 

•  Wechselwirkung  des  Ions  mit  gebundenen  oder  freien  Elektronen  im  Target,  soge- 
nanntes  electronic  stopping 

•  Wechselwirkung  des  Ions  mit  abgeschirmten  oder  nicht  abgeschirmten  Kemen  der 
Targetatome,  sogenanntes  nuclear  stopping 

Ein  direkt  an  der  Oberflache  zuruckgestreutes  Teilchen  hat  nur  den  Energieverlust  durch 
elastische  Streuung,  seine  Energie  betragt  E  =  K  ■  E0  (Abbildung  4.2). 


Abbitdung  4.2:  Energieverlust  bei  stopping  cross-section  (Prinzip)  [89Wall] 


Ein  Teilchen,  daB  zu  einer  Tiefe  x  vordringt,  hat  abhangig  vom  Einfallswinkel  eine 
Weglange  /  hinter  sich  und  dabei  die  Energie  A£in  verloren: 


Gleichung  4.6: 


mit  /  = 


x 

cos 


Direkt  vor  der  Kollision  in  der  Tiefe  x  betragt  die  Energie  E  =  E0  ~AEW,  somit  sofort 
nach  dem  StoB  K  E  -  K-(E0  -  A£IN).  Zum  Verlassen  der  Schicht  verliert  das  Teilchen 
weiter  an  Energie  Afoui  ^ 
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coiff2  ,  j-. 

Gleichung  4.7:  A EOUI  =  f  —  dx 

o 

Der  komplette  Energieverlust  betragt  somit  £,  =  K-(E0  -  A£[N)- A£0UT . 

Fur  kleine  x  kann  der  Energieverlust  pro  Weg  als  konstant  angenommen  werden: 


Gleichung  4.8: 


d E 
dx 


=  const : 


COS  6 

-  AE=  J 


dE 

dx  cos#] 


Damit  kann  die  EnergiedifFerenz  A E  zwischen  den  an  der  Oberflache  gestreuten  Teilchen 
und  denen,  die  in  einer  Tiefe  x  gestreut  werden,  beschrieben  werden  durch: 

Gleichung  4.9: 


A E  —  K  ■  E0  Ei  —  K  •  A Em  +  A Eom 


( * 

d E 

1  d E 

... 

1 

1  cos#, 

'  dx 

cos02  dx 

KE») 

Ublicherweise  wird  folgende  definierte  stopping  cross-section  s  verwendet,  wobei  c  die 
Atomdichte  des  Targets  ist: 

1  d  F 

Gleichung  4.10:  £-  =  T._ 

c  dx 

Damit  wird  aus  Gleichung  4.9: 

Gleichung  4.11:  A E  =  c-x-\-^~-e{E0)+— - *(*•£„)}  =  <;. x-U 

[cos  (9;  cos#2  J 


Fur  verschiedene  Energien,  Teilchenarten  und  Targetatome  ist  diese  in  Tabellen  zu  finden, 
einige  Beispiele  sind  in  Tabelle  4.4  aufgelistet. 


Targetatom 

600 

800 

N 

gEiEi 

warn 

EMM 

0 

EH 

WMM 

Si 

WESSM 

71.09 

Ej&l 

62.50 

58.62 

Co 

■an 

78.38 

Ge 

Tabelte  4.4:  Verschiedene  Werte  der  stopping  cross-section  e  abhiingig  von  Targetatom  und  Energie  des 

Prim&riom  4 He"  [86Fell] 


Bei  einer  aus  zwei  Materialien  bestehender  Schicht  laBt  sich  die  stopping  cross-section 
nach  Bragg  wie  folgt  berechnen: 

Gleichung  4.12:  eAlmB=m-eA+n-eB 
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n  und  m  stellen  das  Verhaltnis  der  beiden  Elemente  A  und  B  dar.  Daraus  wird  auch  eine 
theoretische  Dichte  errechnet.  Diese  Methode  ergibt  aber  insbesondere  bei  chemischen 
Verbindungen  aufgrund  abweichender  verbindungsspezifischer  Dichten  nicht  immer  den 
korrekten  Wert.  Auf  dieses  Problem  wird  deshalb  spater  im  Abschnitt  Tiefenskalierung 
(Seite  41  und  Tabelle  4.8)  eingegangen. 

Eindring-  und  Analysetiefe 

Die  inelastische  Streuung  ist  ein  statistischer  Vorgang,  sie  kann  mit  Hilfe  der  Monte-Carlo- 
Methode  simuliert  werden.  Beispiele  maximaler  Eindringtiefen  der  Primarionen  wurden 
mit  dem  Implantationssimulator  SRIM  [96Ziel]  berechnet  (Tabelle  4.5). 


|  Energie  [keV] 

Maximale  theoretische  Eindringtiefe  [pm] 

2.0 

1000 

3.5 

5.2 

7.2 

Tabelle  4.5:  Maximale  theoretische  Eindringtiefe  in  Silizium  abhdngig  von  der  Energie  des  PrimSrions 
4 He*  (berechnet  mit  SRIM) 

Die  maximale  Analysetiefe  hangt  sehr  stark  vom  Energieverlust  beim  elastischen  StoB  ab, 
ist  aber  auf  alle  Falle  kleiner  als  die  Halfte  der  Eindringtiefe. 

Auswertung  eines  Spektrums 

Eine  RBS-Messung  liefert  ein  Spektrum  der  Anzahl  gestreuter  Ionen  N(E)dE  in  Abhangig- 
keit  ihrer  Energie  E.  Darin  sind  die  Informationen  uber  die  Masse  und  Fldchendichte  der 
Streupartner  gleichzeitig  enthalten.  Fiir  die  Auswertung  miissen  diese  allerdings  getrennt 
werden. 

Nachweis  der  Elemente 

Der  Energieverlust  des  Primarions  durch  Streuung  an  der  Oberflache  einer  Schicht  ist  ab- 
hangig  von  der  Masse  des  StoBpartners.  Wie  aus  Gleichung  4.1  zu  berechnen  und  in 
Abbildung  4.3  zu  sehen,  reprasentieren  die  detektierten  Energien  EA  und  £B  der  Projektile 
die  Elemente  A  und  B.  Die  jeweiligen  Rechtecke  entsprechen  der  Flachendichte  der 
Schicht. 


4.1  RBS 


39 


Abbildung  4.3:  Rutherford-Streuung  an  einem  Gemisch  von  2  Elementen  [89  Wall J 

Die  Simulation  einer  beispielhaften  Schichtfolge  (100  nm  Si0.sGe0.2  auf  C-Substrat)  ist  in 
Abbildung  4.4  zu  sehen. 


350 
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o  150 
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0 

0  100  200  300  400  500  600  700 

Channel 

Abbildung  4.4:  Rulherford-Streuung  an  einer  dtinnen  SiGe-Schicht 

Wenn  die  S/Ge-Schicht  dicker  wird,  laufen  die  beiden  Kasten  ineinander  und  die  jeweili- 
gen  Ausbeuten  addieren  sich  (Abbildung  4.5).  Dies  kann  zu  seltsam  aussehenden  Spektren 
fuhren,  welche  Probleme  bei  der  Interpretation  bereiten  konnen. 
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Abblldung  4.5 :  Rutherford-Streuung  an  dickeren  SiGe-Schichten  beigleichen  Parametern 


Um  verschiedene  Elemente  trennen  zu  konnen,  miissen  die  jeweiligen  hochenergetischen 
Flanken  noch  auflosbar  sein.  Aus  Gleichung  4.1  kann  bei  einer  gegebenen  festen  (durch 
den  Detektor  bestimmten)  Energieauflosung  die  Massenauflosung  ml  Am  bestimmt  werden. 
Fur  Elemente  mit  niedriger  Masse  ist  diese  hoher  als  mit  hoher  Masse  (Abbildung  4.6). 


Abbiidung  4.6:  Theorethche  Berechnung  der  RBS-Massenauflosung  m/Am 


Aus  dieser  Tatsache  folgt,  daB  die  Identifizierung  unbekannter  leichter  Elemente  einfacher 
und  genauer  ist  als  die  von  schwereren.  In  Tabelle  4.6  sind  die  absoluten  Auflosungen  Am 
fur  ausgewahlte  Targetatome  gezeigt.  Daraus  ist  zu  erkennen,  daB  eine  Trennung  bei  hohen 
Massen  von  in  der  Nahe  liegenden  nicht  mehr  moglich  ist.  Diese  miiBten  durch  ein  anderes 
MeBverfahren  (z.B.  SIMS,  AES  oder  XPS)  eindeutig  identifiziert  werden. 
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Tabelle  4.6:  RBS-Massenaufldsung  Am  far  ausgewdhlte  Targetatome,  m/Am  am  Abbildung  4.6 


Tiefenskalierung 

Die  Tiefeninformation  steckt  im  Energieverlust  der  Partikel  und  ist  abhangig  von  der 
durchlaufenden  Flachendichte.  Die  Energie  E  eines  Teilchens,  das  auf  den  Detektor  trifft, 
kann  der  Tiefe  x  senkrecht  zur  Oberflache  einer  Schicht  A  mit  bekannter  Dichte  zugeord- 
net  werden,  an  der  die  Ruckstreuung  verursacht  wurde.  Die  Streuung  an  einer  tieferliegen- 
den  Schicht  B  resultiert  in  einer  Verschiebung  A E£  der  hochenergetischen  Flanke 
(Abbildung  4.7). 


*a*'o 

Abbildung  4.7:  Theorelische  RBS-Spektrum  eines  Zweischichtsystems  f 89  Wall/ 

Bei  Schichten  bestehend  aus  nur  einem  Element  ist  dies  unproblematisch,  wenn  die  jewei- 
lige  Dichte  bekannt  ist.  Falls  die  Schicht  jedoch  aus  zwei  oder  mehreren  Elementen  be- 
steht,  verkompliziert  sich  die  Tiefenskalierung.  In  diesem  Fall  muB  bei  der  Simulation  die 
korrekte  Dichte  der  Schicht  angegeben  werden,  welche  durchaus  unterschiedlich  zu  einer 
auf  einfache  Art  und  Weise  berechneten  (Gleichung  4.12)  sein  kann. 
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Berechnung  der  Dichte 

Wenn  dem  Simulator  die  Volumendichte  einer  Mischschicht  nicht  explizit  vorgegeben 
wird,  berechnet  er  diese  analog  zur  Gleichung  4.12: 


Gleichung  4.13: 


fur  /  -  2:  c- 


*rfi_+Vi2 

/?,  +r2 


Atome 

cm3 


Mit  m  als  Anzahl  der  Elemente,  Rt  als  relatives  Vorkommen  und  c,  als  Atomdichte  des 
jeweiligen  Elements. 


Diese  nach  Gleichung  4.13  errechnete  Atomdichte  stimmt  zwar  meist  fur  Legierungen, 
jedoch  nicht  fur  chemische  Verbindungen.  Der  korrekte  Wert  muB  dann  aus  der  bekannten 
Dichte  p  errechnet  werden: 


Gleichung  4.14: 


PMolekul  '  ^ A  \r 
C  — - *  l v  II 


Atome] 

cm3  J 


Die  Diskrepanz  laBt  sich  an  einer  (mit  LPCVD  hergestellten)  Siliziumnitrid-Schicht  (5/3^4) 
gut  demonstrieren.  Abbildung  4.8  zeigt  die  Messung  einer  130  nm  dicken  Schicht. 


Abbitdung  4.8:  RBS-Messung  einer  130  nm  dicken  Si3NrSchicht  auf  Silizium-Substrat 


Da  bei  einer  RBS-Messung  die  Tiefe  aus  der  atomaren  Flachenkonzentration  bestimmt 
wird,  muB  bei  der  Simulation  die  korrekte  Dichte  verwendet  werden.  Tabelle  4.8  zeigt  ver- 
schiedene  Simulationsergebnisse  bei  gleicher  Flachendichte. 


I  Berechung 

Bemerkung 

Dichte 

[Atome- cm"3] 

Dicke 

[nm] 

0.412  1023 

272 

Dichte:  RUMP  nach  Gleichung  4.13 

1.036-1023 

108 

Dichte:  in  RUMP  gespeichert  als 
Dickeneinheit 

0.865-1 023 

c= 

130 

Dicke:  von  Ellipsometer 

(0.931. ,.0.873)-1023 

Literaturwert  fur  LPCVD-Nitrid  [85Sze11 

Tabelle  4. 7:  Mefi-  und  Simulationswerte  fur  130  nm  LPCVD-Nitrid  auf  Silizium 


Wenn  bei  der  Simulation  eine  nach  Gleichung  4.13  errechnete  Dichte  verwendet  wird,  er- 
halt  man  als  Ergebnis  eine  iiber  den  Faktor  2  groBere  Dicke,  als  mit  dem  Ellipsometer  ge- 
messen  wurde.  Der  Vergleich  der  im  Simulator  definierten  Dichte  fur  Si3N4  mit  der  anhand 
der  vom  Ellipsometer  gemessenen  Dicke  stimmt  nicht  vollkommen  uberein.  Dies  laBt  sich 
aber  dadurch  erklaren,  daB  die  Herstellung  mit  LPCVD  nicht  die  dichtest  mogliche  Schicht 
ergibt.  Die  aus  der  mit  dem  Ellipsometer  gemessenen  Dicke  bestimmte  Dichte  liegt  am 
unteren  Rand  vom  gegebenen  Literaturwerten. 


In  Tabelle  4.8  sind  die  Atomdichten  einiger  ausgewahlter  Atome  und  MolekUle  aufgelistet. 
Bei  Molekulen  kann  der  Simulator  die  Dichte  entweder  nach  Gleichung  4.13  berechnen, 
oder  er  benutzt  eine  intern  als  Dickeneinheit  gespeicherte  Dichte. 


Tabelle  4.8:  Beispiele  fUr  Atomdichten  von  in  der  Silizium-Halbleitertechnologie  wichtigen  Materialien 

[85SZelf (,f  [89CGSI]  ® 


Als  Untergrenze  moglicher  Abweichungen  der  Atomdichten  eines  Molekiils  hat  sich  der 
Faktor  2.5  (&VV 4)  ergeben.  Bei  der  Bestimmung  von  Dicken  ist  deshalb  sehr  auf  die  Be- 
rechnung  bzw.  Vorgabe  der  korrekten  Dichte  zu  achten. 
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Konzentrationsskala 

Die  Hohe  der  Plateaus,  bestimmt  durch  den  Wirkungsquerschnitt  (Gleichung  4.2),  ist  ein 
Mali  fur  die  Menge  der  in  der  Schicht  vorkommenden  Elemente.  Somit  laBt  sich  durch  das 
Verhaltnis  der  jeweiligen  Ausbeute  an  gestreuten  Projektilen  in  einer  Mischschicht  die 
Stochiometrie  errechnen. 

Praktische  Vorgehensweise 

Aufgrund  der  Faltung  zweier  Informationen  (Tiefe  und  Masse)  in  ein  Spektrum  ist  eine 
analytische  Entfaltung  nur  fur  einfache  Spektren  moglich.  In  der  Realitat  (verschiedene 
Atome  in  unterschiedlichen  Tiefen)  setzt  man  mit  Hilfe  eines  Simulators  das  Spektrum  aus 
den  einzelnen  Schichtsystemen  zusammen  und  vergleicht  es  mit  dem  real  gemessenen.  In 
dieser  Arbeit  wurde  die  Software  RUMP  von  Computer  Graphics  Service  [89CGS1]  ver- 
wendet.  Dabei  ist  folgende  Nomenklatur  zu  beachten: 

Zur  Simulation  werden  benotigt: 

•  Winkel: 

■  Theta  (i9):  zwischen  einfallendem  Strahl  und  der  Probennormale 

■  Phi  (<p):  zwischen  ein-  und  ausfallendem  Strahl  (Ruckstreuwinkel) 

•  Schichtzusammensetzung: 

■  Verhaltnis  der  Elemente  in  der  jeweiligen  Schicht 

■  Flachendichte  der  Schicht  durch 

♦  direkte  Eingabe 

♦  Eingabe  der  Dicke  und  impliziert  berechneter  Dichte 

♦  Eingabe  der  Dicke  bezogen  auf  eine  intern  gespeicherte  Dickeneinheit 
(z.B.  S/02,  S/3V4) 

Es  besteht  auch  die  Moglichkeit,  eigene  Dichteeinheiten  vor  der  jeweili¬ 
gen  Eingabe  der  Schichtdicke  zu  defmieren 

Beschreibung  der  Anlage 

Allgemeines 

Im  Rahmen  dieser  Dissertation  wurde  ein  linearer  Ionenbeschleuniger  mit  einer  Hochspan- 
nungserzeugung  nach  dem  Van-de-Graaf-Prinzip  aufgestellt  (High  Voltage,  AN-2500, 
Abbildung  4.9).  Zudem  wurde  das  mitgelieferte  5-Achsen-Goniometer  umgebaut,  urn 
Schrittmotoren  mit  Inkrementalwertgeber  zu  montieren.  Mit  Hilfe  einer  selbst  entwickelten 
Software  kann  dieses  gesteuert  werden.  Fur  die  Messung  des  Primarionenstroms  wurden 
sowohl  eine  Motorsteuerung  fur  den  Chopper  als  auch  eine  Sample&Hold-Elektronik  ge- 
baut. 

Als  Projektile  konnen  ft,  He\  A f  und  prinzipiell  auch  D+  verwendet  werden.  Die  Energie 
ist  von  etwa  0.6  bis  maximal  2.5  MeV  einstellbar.  Eine  Massenseparation  (e/m)  der  be- 
schleunigten  Projektile  findet  in  einem  Magnetfeld  statt.  Der  Strahldurchmesser  kann 
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durch  auswechselbare  Blenden  in  der  Analysekammer  von  0.5  bis  3  mm  variiert  werden. 
Ublicherweise  wird  ein  Primarionenstrom  von  etwa  200  nA  verwendet.  Er  gewahrleistet 
eine  gute  Statistik  wahrend  der  MeBzeit  (15. ..30  min),  ohne  dabei  Detektor  und  Verstarker 
zu  iiberlasten. 


im  Tank 

Abbildung  4.9:  Beschleuniger  am  Lehrstuhl JUr  Mikrosystemtechnik  ( (JniBwM) 

Die  Analysekammer  beinhaltet  das  5-Achsen-Goniometer,  mit  dessen  Hilfe  die  Probe  be- 
wegt  werden  kann.  Zudem  ist  fiir  die  Energiekalibrierung  des  Detektors  ein  a- 
Teilchenstrahler  vorhanden.  Es  konnen  sowohl  der  einfallende  Winkel  (-15°...  15°)  als 
auch  der  Streuwinkel  (95°...165°,  entsprechend  einem  Ruckstreuwinkel  von  85°...15°) 
variiert  werden.  Fiir  die  Evakuierung  der  Analysekammer  werden  ca.  15  min  benotigt,  so 
daB  bei  einer  durchschnittlichen  MeBzeit  von  ungefahr  30  min  etwa  eine  Probe  pro  Stunde 
analysiert  werden  kann. 

Energieaufgeloste  Teilchendetektion 

Die  riickgestreuten  Teilchen  werden  in  einem  Oberflachensperrschichtzahler  detektiert  und 
in  einer  nachgeschalteten  Elektronik  energieaufgelost  gezahlt.  Als  Detektor  wird  ein  do- 
tierter  Silizium-Detektor  ( Tennelec  PD-50-1 00-1 4cm)  verwendet.  Dieser  besitzt  eine  akti- 
ve  kreisrunde  Flache  von  50  mm2,  eine  100  pm  dicke  aktive  Schicht  und  eine  Energieauf- 
iosung  von  14  keV. 

Ein  eintreffendes  Teilchen  (z.B.  mit  der  Energie  2  MeV)  erzeugt  durch  Elektron-Loch- 
Paarbildung  (je  3.62  eV  in  Silizium  bei  300  K)  einen  Ladungspuls  (z.B.  ~  5105  Elektron- 
Loch-Paare  «  88  fC)  proportional  zur  Energie.  Dieser  Puls  wird  in  einem  Vorverstarker 
( Tennelec  2348-5)  mit  fester  Verstarkung  in  einen  Spannungspuls  gewandelt.  Ein  nachge- 
schalteter  regelbarer  Hauptverstarker  ( Tennelec  TC  244)  verstarkt  dieses  Signal  und  wan- 
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delt  es  in  einen  GauB-Puls  um,  dessen  Hohe  in  einem  Analog-Digitalwandler  ( Target  TC 
8100 )  digital  erfaBt  wird.  Ein  Vielkanalanalysator  (MCA,  Target  TMCA-2 )  inkrementiert 
den  dieser  Pulshohe  C/t  ±}AU ,  welcher  durch  eine  Energie  E,±\AE  erzeugt  wird,  ent- 

sprechenden  Kanal.  AC/und  somit  A E  ist  von  der  Energieauflosung  des  Detektors,  der  Ver- 
stSrkung  und  von  der  Anzahl  der  Kanale  abhangig.  Der  Signal  laufpl  an  ist  in  Abbildung 
4.10  gezeigt. 


Um  Messung  und  Simulation  vergleichen  zu  konnen,  muB  zuerst  folgendes  kalibriert  wer- 
den: 

(1)  Die  Relation  Energie  pro  Kanal  im  Vielkanalanalysator 

(2)  Die  Winkelmessung  der  Achsen  des  einfallenden  Strahls  und  der  zum  Detektor 

(3)  Die  Beschleunigungsspannung,  durch  welche  die  Energie  der  Primarionen  bestimmt 
wird 

Kalibrierung  der  Relation  Energie/Kanal  im  Vielkanalanalysator 

Die  Auswertung  einer  RBS-Messung  erfolgt  durch  Vergleich  mit  einer  Simulation.  Das 
Resultat  einer  RBS-Messung  ist  die  spektrale  Verteilung  der  Teilchenenergie  N(E)d£  bzw. 
Nj.  Daher  muB  die  Relation  Energie  pro  Kanal  bekannt  sein.  Sie  wird  durch  Kalibrierung 
mittels  eines  a-Teilchenstrahlers  bestimmt. 

Folgende  Kalibrierungsschritte  sind  notig: 

a)  Nullabgleich  des  Analog/Digitalwandlers  (ADC) 

b)  Absolute  Energiekalibrierung 

Nullabgleich  des  Analog/Digitalwandlers 

Um  die  Relation  Kanal  Ogleich  Energie  0  einzustellen,  wird  ein  Nullabgleich  am  ADC  mit 
Hilfe  eines  Pulsers  ( Ortec  Precision  Pulse  Generator  419)  durchgeftihrt.  Er  erzeugt 
gleichgeformte  Pulse  mit  einstellbaren  Hohen.  Diese  werden  bei  angeschlossenem  Detek¬ 
tor,  eingeschalteter  BIAS-Versorgung  und  Hauptverstarker  im  Vorverstarker  eingespeist 
und  mit  dem  Vielkanalanalysator  gemessen. 


Als  Ergebnis  erhalt  man: 
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PulshOhe  [a.u.] 

Kanal 

PH 

C/?, 

K  PH 

Ch2 

Tabelle  4.9:  Ergebnis  Nullabgleich  ADC  mittels  Pulser 
Fur  den  erfolgreichen  Nullabgleich  muB  folgende  Relation  erfullt  sein: 
Gleichung  4.15:  Ch2=K-  Cht 


Falls  dies  nicht  der  Fall  ist,  muB  am  ADC  der  Nullpunkt  (Zero)  derartig  verandert  werden, 
daB  bei  gegebener  Pulshohe  k-PH  fur  den  neuen  Ch2*  folgendes  gilt: 


Gleichung  4.16 


ai(f.m).afc«Qza m 


Nun  sollte  die  Relation  (Gleichung  4.15)  erfullt  sein.  Durch  diesen  Abgleich  ist  die  Signal- 
kette  vom  Vorverstarker  bis  zum  ADC  hin  ohne  Offset  linearisiert. 


Absolute  Energiekalibrierung  des  MCAs 

Zur  absoluten  Energiekalibrierung  wird  ein  a-Teilchenstrahler  (Typ  Amersham  Buchler 
QCRB  2508 )  verwendet.  Dieser  besteht  aus  drei  verschiedenen  Elementen  und  strahlt  a- 
Teilchen  unterschiedlicher  Energien  ab  (Tabelle  4.10). 


Isotop 

Energie  [keV] 

Ubergangs- 
wahrscheinlichkeit  [%] 

Gemessener 
Kanal  im  MCA 

Pu- 239 

5105.8 

11.5 

5144.3 

15.1 

5156.59 

73.3 

Chpu 

Am-241 

5388 

1.4 

5442.8 

13.3 

5485.56 

85.1 

5544.5 

0.36 

Cm-244 

5762.16 

23.6 

5804.77 

76.4 

Chcm 

Tabelle  4.10:  Energien  der  Isotope  des  a-Tellchenstrahlers 


Eine  Langzeitmessung  des  Strahlers  ist  in  Abbildung  4.1 1  dargestellt. 
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Energy  [keV] 

5100  5200  5300  5400  5500  5600  5700  5800  5900 


Die  Relation  Energie  pro  Kanal  wird  durch  eine  Hneare  Regression  durch  den  0-Punkt 
bestimmt.  Mit  der  Annahme  von  E  =  k-Ch  +  Ch0  und  dem  erfolgten  Nullabgleich 
£o=  ChQ  =  0  wird  der  zur  Kalibrierung  notige  Proportionalitatsfaktor  k  aus 
E 

E  =  k  -Ch  o  k  =  — -  errechnet: 

Ch 


Gleichung  4.17 


E  EPu-Ch„+EAm-ChAm+ECm-ChCt 
Ch  Chlu+Ch2Am+Ch2Cm 


Gleichzeitig  kann  die  Energieauflosung  (Halbwertsbreite)  des  Detektors  aus  den  Peaks  von 
24,Am  und  244 Cm  bestimmt  werden.  Sie  betragt  in  dem  gezeigten  Beispiel  etwa  22  keV.  Die 
untere  Grenze  wird  durch  die  (Nicht-)Auflosung  der  nur  12  keV  von  einander  entfemten 
Peaks  des  239Pu  festgesetzt,  was  mit  den  angegebenen  Detektoreigenschaften  in  etwa  iiber- 
einstimmt. 


Winkelmessung 

Das  Goniometer,  der  Detektor  und  die  EinschuBblende  sind  auf  einer  Basisplatte  montiert 
und  gegeneinander  fixiert.  Bei  Mittelstellung  des  5-Achsen-Goniometers  mulJ  nun  auch 
der  Strahl  durch  die  Blende  in  die  Mitte  des  Probentellers  treffen.  Dies  wird  durch  Drehen 
und  Anheben/Senken  der  Basisplatte  relativ  zur  Analysekammer  mit  folgenden  Schritten 
erreicht: 

a)  Ausbau  des  Goniometers 

b)  Ausrichten  der  Analysekammer  nach  dem  Ionenstrahl,  so  daG  am  Ende  der 
Kammer  der  Ionenstrahl  genau  die  Mitte  einer  zentrischen  Durchfuhrung  trifft 

c)  Justage  eines  LASER-Strahls  von  extern  durch  eine  Blende  am  Kammerende 
und  der  kurz  nach  dem  Magneten  im  Strahlrohr  eingebauten  Blende 

d)  Ausrichten  der  Kammer,  so  dali  Ein-  und  Ausgangsoffnung  genau  in  der  Mitte 
des  LASER-Strahls  liegen 
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e)  Fixierung  der  Rammer 

f)  Justage  der  Basisplatte,  da/J  sowohl  der  LASER-Strahl  durch  die  EinschuB- 
blende  trifft,  als  auch  genau  uber  die  Mitte  des  Goniometer-Drehtellers  fiihrt 

g)  Fixierung  der  Basisplatte 

h)  Einbau  des  Goniometers 

Energie  der  Primarionen 

Im  allgemeinen  ist  die  Energie  der  Primarionen  proportional  zur  angezeigten  Spannung  am 
Linearbeschleuniger: 

Gleichung  4.18  E~eU 

Diese  Anzeige  stellt  den  Wert  dar,  den  das  eingebaute  Generating  Voltmeter  ( High  Voltage 
D-VM6000D1 )  miBt  und  hangt  von  folgendem  ab: 

a)  Elektrisches  Feld  (entspricht  der  Spannung)  zwischen  Terminal  und  Tankwand 
(Masse-Potential) 

b)  Rotationsgeschwindigkeit  des  Generating  Voltmeters 

c)  Abstand  der  MeBscheiben  des  Generating  Voltmeters 

Der  Wert  a)  ist  gesucht,  b)  ist  konstant,  c)  kann  beim  Service  dejustiert  werden.  Deshalb 
muB  die  Anzeige  kalibriert  werden.  Moglichkeiten  dazu  bestehen  einerseits  durch  die 
Offsetkorrektur  und  Verstarkung  an  der  Anzeigeeinheit  (Feinjustage),  andererseits  in  der 
Variation  des  Abstands  der  rotierenden  Scheiben  (Grobjustage). 

Zur  absoluten  Energiebestimmung  kann  die  Massenseparation  im  Magnet  bei  verschiede- 
nen  Magnetfeldem  nicht  verwendet  werden,  denn 

„  m-v2  ,  ,,  ,  , 

aus  qv-B  = — - —  und  q-U  =  \m-v  mit  r  =  const.  und  B  ~  I  folgt 

Gleichung  4.19  -^-=  .  Hl 

h  W,  q2 

Bei  der  Annahme  von  f/Real  l  =  fi  •  C/Messung ,  und  t/Rea!  2  =  M  ■  f/Messun&2  wird  fi  in  Gleichung 
4.19  eliminiert  und  ist  auf  diese  Weise  nicht  bestimmbar. 

Deshalb  muB  zur  absoluten  Kalibrierung  auf  eine  exteme  Referenz  zuriickgegriffen  wer¬ 
den: 

Moglichkeit  A:  Indirekte  Kalibrierune  uber  die  Energie  riickgestreuter  Ionen 

Nach  der  Justage  der  Winkelskala  und  der  Energiekalibrierung  des  Vielkanalanalysators 
kann  durch  die  Messung  einer  definierten  Schichtzusammensetzung,  bestehend  aus  zwei 
Elementen  mit  den  Massen  M\  und  M2,  die  Energie  der  Primarionen  errechnet  werden. 


Als  Ergebnis  erhalt  man: 
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Masse  des 
Elements 

Kanal  an  der 

hochenergetischen  Kante 

Zugeordnete 

Energie 

My 

Chy 

Ey 

m2 

Ch2 

e2 

Tabelle  4.11:  Ergebnis  Kalibrierung  Primiirionenenergie 


Mit  gegebener  Masse  M0  des  Projektils  folgt  aus  Gleichung  4.1 


Gleichung  4.20: 


ijMf  -  Ml  •  sin2  6  +  M0  ■  cos  9 
+  Mq 


and  K,  — 


-  Mq  •  sin2  8  +  M0  ■  cos  B 


Wenn  die  Bedingung  in  Gleichung  4.21  erfiillt  ist,  kann  daraus  direkt  Eq  bestimmt  werden. 
Die  der  Energie  entsprechende  Spannung  wird  nun  fur  die  Kalibrierung  des  Voltmeters 
verwendet. 


Gleichung  4.21: 


Moglichkeit  B:  Direkte  Kalibrierung  liber  nukleare  Resonanz-Reaktion_en 

Durch  das  Ausniitzen  verschiedener  moglicher  nuklearer  Resonanz-Reaktionen  kann  die 

Energie  prazise  kalibriert  werden. 

Fur  den  Energiebereich  des  hier  benutzten  Linearbeschleunigers  kommt  eine  Reaktion  in 
Frage: 

lLi{p,n)]Be 

Schwellenenergie  [keV] 

_ 1881 _ 

Tabelle  4.12:  Reaktions-Schwellenenergle  fQr  Protonen  auf  Lithium  f78DecIJ 

Dazu  wird  ein  Lithium-Target  an  das  Ende  der  0°-Beamline  eingebaut,  ein  Neutronende- 
tektor  dahintergestellt  und  die  Energie  des  //"-Strahls  langsam  erhoht,  bis  der  Detektor 
ausschlagt.  Nun  ist  die  bekannte  Schwellenenergie  erreicht  und  kann  als  Kalibrierung  die- 
nen. 

Altemativ  ist  auch  die  Resonanz  von  Aluminium  verwendbar: 


ZAl(p,y)™Si 


Resonanzenergie 

Er  IkeV] 

Energie  des  emittierten  Photons 
Er[keV] 

Resonanzbreite 
r  [keV] 

632.6 

1778 

«  1 

991.8 

1778 

o.i  ! 

Tabelle  4.13:  Resonattzenergien  fQr  Protonen  auf  Aluminium  / 78Decl J 
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Hier  wird  hinter  dem  am  Ende  der  0°-Beamline  befindlichen  wassergekiihlten  Vakuumab- 
schluB  aus  Aluminium  ein  y-Detektor  aufgestellt  und  wie  eben  genannt  vorgegangen. 

Aus  Sicht  des  Strahlenschutzes  sind  y-Strahlen  besser  kontrollierbar  als  entstehende  Neu- 
tronen.  Deshalb  wurde  hier  die  Resonanzreaktion  von  Aluminium  verwendet. 

“MicroSpot”-RBS 

Der  Strahldurchmesser  bei  RBS  wird  durch  auswechselbare  Blenden  bestimmt  und  betragt 
ublicherweise  0.5... 3  mm.  In  bestimmten  Fallen,  wie  z.B.  bei  strukturierten  oder  bereits 
prozessierten  Proben,  kann  es  notwendig  sein,  diese  zum  Strahl  hin  sehr  genau  zu  justieren, 
um  eine  gewunschte  Position  zu  analysieren.  Da  dies  in-situ  mangels  Sichtkontrolle  wah- 
rend  der  Messung  nicht  moglich  ist,  wurde  eine  exteme  Referenzierung  mit  Hilfe  eines 
LASERs  aufgebaut  (Abbildung  4.12)  und  in  Spezialfallen  verwendet.  Sie  ist  in  folgende 
Schritte  aufgeteilt: 

(1)  Papier  wird  als  Target  eingebaut,  dazu  gleichzeitig  die  gewunschte  Blende 

(2)  Evakuierung  der  MeBkammer 

(3)  Einwirken  des  Strahls  auf  das  Papier-Target  (etwa  1  min  bei  200  nA) 

(4)  Beluften  der  MeBkammer 

(5)  Justage  des  Spots  des  extemen  LASERs  auf  den  sichtbaren  dunklen  Fleck  auf  dem 
Papier 

(6)  Ersetzen  des  Papiers  durch  die  gewunschte  Probe  und  Ausrichten  dieser  anhand  des 
LASER-Spots  auf  die  gewunschte  zu  messende  Stelle 


Abbildung  4.12:  LASER  als  exteme  Strahl-Positionsreferenz  bei  RBS 

Strahlenschutz 

Es  kann  prinzipiell  an  folgenden  Stellen  vermehrt  y-Strahlung  auftreten: 

•  Im  Beschleunigungsrohr,  ausgelost  durch  riickwarts  fliegende  Elektronen.  Jedoch 
konnen  durch  die  vorhandenen  50  Kaskaden  und  den  dort  montierten  Magneten  nur 
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Elektronen  mit  der  maximalen  Energie  von  50  keV  auftreten.  Die  dadurch  ausgelo- 
sten  y-Quanten  werden  durch  die  einige  cm  dicke  Tankwand  abgeschirmt. 

•  Am  Faraday-Cup  durch  die  Abbremsung  der  Ionen,  falls  dieser  in  den  Strahl  einge- 
fahren  wird.  Die  freiwerdende  Energie  hangt  von  der  Masse  der  Ionen  (Ener- 
gie/Nukleon)  ab  und  kann  bis  zu  2.5  MeV  (ft)  betragen  (Tabelle  4.14). 

•  Am  0°-Rohrende  des  Magneten,  falls  dieser  stromlos  ist 

•  An  den  Lochblenden  vor  und  nach  dem  Magneten 

•  In  der  Analysekammer  _ 


Ion 

Energie  pro  Nukleon 
bei  lonenenergie  von  2.5  MeV  [keV] 

V 

2500 

4He 

625 

’V 

179 

Tabelle  4.14:  Energie  pro  Nukleon  bei  lonenenergie  von  2.5  MeV 

y-Strahlungsmessungen  haben  gezeigt,  daft  bei  dem  Betrieb  mit  He  bei  einem  Ionenstrom 
vor  dem  Magneten  von  etwa  5  bis  15  \iA,  der  fur  die  Erzeugung  von  etwa  200  nA  Analy- 
sestrom  benotigt  wird,  die  Grenzen  fur  den  genehmigungsfreien  Betrieb  (Tabelle  4.15) 
nicht  iiberschritten  werden.  Bei  Betrieb  mit  ft  diirfte  es  auch  zu  keinen  Uberschreitungen 
kommen,  da  die  Energie  pro  Nukleon  um  den  Faktor  3.5  kleiner  ist. 


Auftreten  von  Strahlung 

Ortsdosisleistung 

Im  Abstand  von  0.1  m  bei  genehmigungsfreier, 
aber  angezeigtem  Betrieb  (§  17  StrlSchV) 

<  10  pSv-h'1 

Dosisgrenzwert  am  Platz  des  Operators 
(V10  Kategorie  A,  §  45  StrlSchV  und  Anlage  X) 

<  5  mSv  y'1 

(bei  1000  h  Betrieb  =>  <  0.6pSv  h'1) 

Tabelle  4.15:  Ortsdosisleistungsgrenzen  fUr  den  genehmigungsfreien  Betrieb 


Bei  ft  sind  hohere  Werte  zu  erwarten,  insbesondere  aufgrund  der  Moglichkeit  von  proto- 
neninduzierten  nuklearen  Reaktion. 

Der  Betrieb  mit  D+  ist  verboten,  da  die  erforderlichen  Abschirmungen  gegen  Neutronen 
nicht  vorhanden  sind.  Sie  wiirden  an  den  selben  Orten  wie  die  y-Strahlung  entstehen. 

Charakterisierung  der  MeCmethode 

Die  RBS-Analyse  ist  eine  absolute  MeBmethode.  Das  Ergebnis  ist  nicht  nur  von  den  ver¬ 
wendeten  Proben  sondem  auch  von  den  einstellbaren  Parametem  wie  Winkel  und  Energie 
der  Projektile,  Winkel  und  Auflosung  des  Detektors  abhangig.  Die  Trennung  bzw.  Be- 
stimmung  von  Schichtdicken  laBt  sich  schon  von  vome  herein  mit  Hilfe  einer  Simulation 
abschatzen.  Bei  komplizierteren  Schichtsystemen  konnen  daher  schon  vor  der  Messung 
durch  eine  Variation  der  Meflparameter  in  einer  Simulation  optimale  Werte  bestimmt  wer¬ 
den. 


4.1  RBS 
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Volumenkonzentration 

Die  Volumenkonzentration  laBt  sich  direkt  nicht  bestimmen,  da  das  RBS  nur  auf  die  Fla- 
chenkonzentration  sensitiv  ist.  Fur  die  Bestimmung  der  Stochiometrie  einer  Schicht  ist  das 
aber  nicht  nachteilig,  solange  sich  Plateaus  der  Zahlrate  iiber  der  Energie  (siehe  auch 
Abbildung  4.8)  ausbilden.  Diese  Bedingung  kann  durch  geeignete  Energie  der  Projektile 
und  dem  Ruckstreuwinkel  meist  erfullt  werden.  Zu  beachten  ist  aber,  daft  die  Plateaus 
nicht  ineinander  verlaufen  (Abbildung  4.5). 

Bei  bekannter  Dicke  oder  Dichte  der  Schicht  kann  auch  die  Volumenkonzentration  be- 
stimmt  werden.  Der  Nachweis  ist  prinzipbedingt  bei  Elementen  hoherer  Massen  besser,  da 
diese  einen  groBeren  Wirkungsquerschnitt  fur  den  elastischen  StoB  mit  dem  Primarion  be- 
sitzen  (Tabelle  4.2). 

Als  Beispiel  ist  die  Messung  und  Simulation  einer  63  nm  diinnen  thermischen  5/02- Schicht 
auf  Silizium  gezeigt  (Abbildung  4.13).  Zudem  sind  die  Einzel-Simulationen  eingetragen, 
deren  Ergebnis  sich  zur  Gesamtsimulation  addiert. 
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Abbildung  4.13:  RBS-Messung  von  63  nm  diinnen  Si02  auf  Silizium 

Fur  die  Abweichung  der  Zahlraten  zwischen  Simulation  und  Messung  im  niederenergeti- 
schen  Bereich  gibt  es  einige  Erklarungen  [8  8Tu  1  ] : 

■  ZweifachstoBe  der  Projektile  nahe  der  Oberflache 

*  StoBe  an  den  Einbauten  in  der  Kammer  oder  am  Restgas 

■  Nicht  komplette  Ladungssammlung  im  Detektor 

Diese  Mechanismen  sind  zum  Teil  von  der  Anlage  abhangig,  d.h.  Messungen  von  ver- 
schiedenen  Labors  konnen  diesbezuglich  unterschiedlich  sein. 

Der  eben  erwahnte  Unterschied,  der  auch  als  Hintergrund  definiert  werden  kann,  steigt  mit 
Emiedrigung  der  Primarionenenergie  an.  Der  verwendete  Simulator  kann  diesen  nicht  be- 
riicksichtigen,  so  daB  hier  ein  Unterschied  zwischen  Messung  und  Simulation  entsteht. 
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Genauiekeit  der  Stochiometriebestimmung 

Eine  Variation  der  Stochiometrie  um  5%  nach  oben  und  unten  in  der  Simulation  ist  im 
Vergleich  mit  der  Messung  in  Abbildung  4.14  dargestellt. 


sample  UniBwM  TheOx-63  Channel  rbs:  He*,  i.o  Mev,  3=o*.  <p=60°  Channel 


Abbildung  4.14:  Vergleich  der  RBS-Messung  mit  Variationen  in  der  Simulation  der  Stdchiometrie 


Die  Statistik  der  Messung  lieBe  sich  durch  langere  MeBzeit  noch  verbessem,  so  daB  die 
Genauigkeit  mit  5  %  oder  besser  angegeben  werden  konnte. 


Tiefenauflosung 

Die  Tiefenauflosung  hangt  sowohl  von  der  verwendeten  Energie  als  auch  vom  Riickstreu- 
winkel  ab.  Die  Parameter  sind  im  gewissen  MaBe  entkoppelt.  Wenn  man  eine  hohe  Tiefen- 
auflosung  wiinscht,  muB  der  Riickstreuwinkel  groB  genug  gewahlt  werden.  Um  trotzdem 
eine  dicke  Schicht  zu  analysieren,  ist  die  Energie  zu  erhohen,  bei  einer  diinnen  jedoch  muB 
sie  abgesenkt  werden. 

Die  Sensitivitat  des  Verfahrens  gegeniiber  5  %  Dickenanderung  zeigt  Abbildung  4.15. 


4.1  RBS 
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Abbildung  4.15:  Vergleich  der  RBS-Messung  mit  Variationen  in  der  Simulation  der  Schichtdicke 

Der  Unterschied  einer  5  %-Abweichung  konnte  durch  Vergroflerung  des  Ruckstreuwinkels 
noch  starker  herausgestellt  werden. 

Zusammenfassung 

RBS  ist  eine  leistungsfahige  Methode  zur  Bestimmung  der  Stochiometrie  von  Schichten 
im  Bereich  von  1...99%.  Die  Genauigkeit  der  Stochiometrie  liegt  bei  der  vorliegenden 
MeBanordnung,  entsprechend  gute  Statistik  vorausgesetzt,  etwa  bei  5  %.  Bei  korrekter 
Dichte  kann  die  Dicke  einer  Schicht  ahnlich  genau  bestimmt  werden. 

Die  Tiefenauflosung  ist  ahnlich  gut,  wobei  aber  zu  bemerken  ist,  daB  die  Tiefenbestim- 
mung  nur  bei  bekannter  Volumendichte  absolut  ist. 

Die  maximale  Dicke  einer  zu  analysierenden  Schicht  hangt  staric  vom  Wert  ihrer  stopping- 
cross-section  ab. 
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4.2  SIMS 

Primarionen 

Als  Primarionen  werden  ublicherweise  nur  noch  02+,  Cs+  und  in  Spezialfallen  Ga  ver- 
wendet.  Diese  haben  im  Unterschied  zu  den  fniher  benutzten  Edelgasionen  wie  Ar  oder 
Xe  den  Vorteil  des  reaktiven  Sputtems,  d.h.  nach  dem  Einstellen  eines  Gleichgewichts 
zwischen  der  Implantation  der  Primarionen  und  des  Abtragens  als  Sekundarmaterie  erhoht 
sich  die  Ionisierungswahrscheinlichkeit  [84Konl].  AulJerdem  ist  die  Ausbeute  beim  Sput- 
tem  relativ  zu  der  von  Ar+  ungefahr  urn  den  Faktor  10  kleiner,  so  dafi  die  Tiefenauflosung 
bei  dUnnen  Schichten  zunimmt. 

Erzeugt  werden  die  Primarionen  mit  Hilfe  von  thermischer  Ionisation  (Cs+),  Kaltkatho- 
denentladung  (02+)  oder  Feldemission  (Ga+). 

Massenseparation 

Die  emittierten  Sekundarionen  konnen  auf  unterschiedliche  Weise  separiert  werden.  Fol- 
gende  Verfahren  werden  bei  SIMS  verwendet: 

•  Magnetfeld-Massenseparator  -  Magnetic  Sector  Field  (MS) 

•  Doppelt  fokussierender  Massenseparator  -  Double  Focus  ( DF)  ( Abbildung  4. 1 6) 

•  Quadrupol -Massenseparator  (QM)  (Abbildung  4.19) 

•  Flugzeitmassenspektroskopie  -  Time  Of  Flight  ( TOF)  (Abbildung  4.17) 

Zu  beachten  ist,  daB  die  ersten  drei  Methoden  die  Sekundarionen  nur  nach  Masse  zu  La- 
dung  [elm)  separieren. 


Abbildung  4. 16:  Schema  einer  Cameca  IMS  3f[89Wall } 


4.2  SIMS 
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Cross  Sectional  View  of  the 
TFS  Surface  Analyzer 
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Cs‘  Ion  Source 
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TRIFT™  Spectrometer 


Die  spezifischen  Daten  dieser  verschiedenen  Massenseparationsarten  sind  in  Tabelle  4.16 
zu  finden.  Eine  wichtige  Kenngrofie  ist  die  Massenauflosung  m/Am.  Von  ihr  hangt  es  ab, 
ob  und  wie  gut  Masseninterferenzen  (siehe  auch  ab  Seite  68)  getrennt  werden  konnen. 


Typ  des  Massenseparators 

ml  Am 

Massenbereich 

Transmission 

Detektierung 

Magnetic  Sector  /  Double  Focus 

104 

104 

0.1.  ..0.5 

Sequentiell 

Time  Of  Flight 

103 

103...104 

0.5... 1.0 

Parallel 

Quadrupol 

102...103 

*103 

0.01. ..0.1 

Sequentiell 

Tabelle  4.16:  Arten  der  Massenspektrometer  be:  SIMS  im  Vergleich  [89Vicl] 


Konzentrationsreferenz 


Referenzproben,  sogenannte  SIMS- Standards,  sind  aus  dem  gewiinschten  Matrixmaterial, 
in  denen  eine  bekannte  Menge  des  zu  kalibrierenden  Materials  implantiert  wurde.  Bei- 
spiele  sind  die  in  der  Silizium-Technologie  iiblicherweise  verwendeten  Dotierstoffe  wie 
Bor,  Phosphor,  Arsen  und  Antimon  (Tabelle  2.1).  Diese  werden  derartig  in  ein  Silizium- 
Substrat  implantiert,  so  dafi  das  Maximum  etwa  100  bis  200  nm  unter  der  Oberflache  liegt, 
und  die  Konzentration  dort  etwa  1020  Atome  cm'3  betragt.  Das  Verfahren  ist  sehr  genau,  da 
die  fur  die  Hohe  des  Maximums  verantwortliche  Implantationsdosis  «F  sehr  gut  durch  In¬ 
tegration  des  Ionenstroms  Ip(t)  bei  der  Implantation  bestimmt  werden  kann  (Gleichung 
4.22).  Die  Implantationsflache  A  ist  anlagen-  und  anordnungsspezifisch. 


Gleichung  4.22: 


Np  _  Ionen  1 

A  e-A  cm2  J 


Diese  Proben  diirfen  allerdings  nachher  nicht  mehr  getempert  werden,  da  sonst  das  Maxi¬ 
mum  verlaufen  wurde.  Bei  einer  folgenden  SIMS-Messung  wird  durch  Vergleich  mit  dem 
Implantationssimulator  SRIM  (Monte-Carlo  Methode)  [96Ziel]  die  Hohe  des  Maximums 
verifiziert. 
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Das  Ergebnis  einer  SRIM-Simulation  ist  die  Verteilung  V(z )  des  Implantationsstoffes  tiber 
die  Tiefe  z  unabhangig  von  einer  gegebenen  Flachendosis  «f- 

„/  \  T  Atome  ] 

v(z)  [rtasrj 


Diese  Verteilung  V(z )  kann  nun  durch  Multiplikation  mit  einer  individuellen  Flachendosis 
«f  in  eine  atomare  Volumenkonzentration  c(z)  umgerechnet  werden: 

[Atome] 

Gleichung  4.23: 


c{z)=V(z)\0*-nf  - 


Der  Faktor  108  entsteht  durch  die  Umrechnung  der  Skalierung  von  A  in  cm. 
Simulierte  Implantationsverlaufe  sind  in  Abbildung  4.18  gezeigt. 


A  bbildung  4.18:  Mit  SR1M  simulierte  Implantationsprofile 
Die  Resultate  der  Simulationen  sind  in  Tabelle  4.17  zusammengefaBt. 


Dotierstoff 

Implantation 

Peakmaximum  j 

Energie 

[keV] 

Dosis 

[lonencm'2] 

Tiefe 

[nm] 

Konzentration 

[Atome  cm'3! 

Bor 

50 

1-1015 

200 

8  1019 

Phosphor 

100 

1-1015 

150 

8'10,s 

Arsen 

150 

11015 

100 

1.2-1020 

Antimon 

200 

11015 

90 

1.5-1020 

Tabelle  4.17:  lmplantationswerte  in  Silizium  fur  SI MS-Standards,  berechnet  mit  SRIM  l96Zie!J 
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Beschreibung  der  Anlage 

Im  Rahmen  dieser  Dissertation  wurde  die  SIMS-Anlage  Typ  A-DIDA  3000-30  von  Atomika 
Instruments  aufgestellt  (Schema  siehe  Abbildung  4.19).  Diese  verwendet  als  Massensepa- 
rator  fur  die  Sekundarionen  ein  Quadrupol. 

Die  mitgelieferte  Computersteuerung  durch  eine  PDP-1 1  wurde  komplett  durch  die  selbst 
entwickelte  PC-Steuer-  und  MeCdatenerfassungssoftware  SIMSDAQ  ersetzt.  Zudem  wur- 
den  einige  Elektronikeinheiten  auf  Femsteuerung  umgebaut. 


2  Beam  formation 

3  Turbo  molecular  pump 

4  Mass  separation 

5  Gate  valve 

6  Pressure  step 

7  Fine  locussing  and 
raster  scanning 

8  Secondary  ion  optics 

9  Quadrupole  mass  filter 
to  Detector 

1 1  Sample  manipulator 

12  Air  lock 

1 3  Ion  pump 

14  View  port 


50mm 


Abbildung  4.19:  Schema  der  Atomika  3000-30  am  Lehrstuhl  far  Mikrosystemtechnik  (UniBwM) 

Spezifikationen 

Es  korinen  bis  zu  9  verschiedene  Massen  sequentiell  separiert  und  detektiert  werden,  wobei 
fur  jede  Masse  die  Anzahl  der  Durchgange  (Scans)  und  das  Probenpotential  ( Energy )  ge- 
trennt  eingestellt  werden  kann.  Einzelne  Sekundarionen  erzeugen  mit  Hilfe  eines  Channel- 
trons  (vergleichbar  mit  einem  Elekronenvervielfacher)  einen  zahlbaren  Ladungspuls.  Ein 
Zahler  registriert  die  Anzahl  pro  Zeit.  Dieser  wird  mit  Hilfe  eines  von  10... 90%  in  10%- 
Schritten  der  Kraterflache  (Quadrat)  einstellbaren  elektronischen  Tors  (Electronic  Gate ) 
freigeschaltet  (Abbildung  4.20)  um  Kraterrandeffekte  zu  vermeiden.  Die  Dynamik  der 
Zahlrate  betragt  6  GroBenordnungen  [82Frel]. 
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SPUTTER  ION 


ELECTRONICALLY 
GATED  AREA 


~  CRATER 
SUBSTRATE 


SAMPLE 

SURFACE 


Abbildung  4.20:  Electronic  Gate  bei  Quadrupol-SIMS  [ 86FellJ 


Auswertung  von  Melidaten 

Als  MeBergebnis  erhalt  man  die  Zahlraten  der  einzelnen  Massen  bzw.  Isotope  gegen  die 
Sputterzeit.  Dieses  muB  nun  zu  Konzentration  gegen  Tiefe  umgerechnet  werden.  Im  fol- 
genden  werden  sowohl  die  Quantifizierung  der  Tiefe  und  der  Konzentration  beschrieben 
als  auch  die  dabei  auftretenden  Probleme  [84Boul]. 


Quantifizierung  der  Tiefe 

Den  jeweiligen  MeBpunkten  ist  die  aufgelaufene  Sputterzeit  zugeordnet.  Diese  laBt  keine 
absolute  und  direkte  Aussage  viber  die  Tiefe  der  entsprechenden  MeBpunkte  zu.  Deshalb  ist 
eine  Relation  fur  die  Umrechnung  erforderlich. 


Die  Anzahl  der  Primaratome  pro  Zeit  Np  mit  der  Wertigkeit  n  (n= 2  fur  Of.  w=l  fur  Cs+), 
die  in  einem  gemessenen  Strom  Ip  auf  die  Probenoberflache  treffen,  laBt  sich  beschreiben 
durch: 


Gleichung  4.24: 


Primaratome 

s 


Diese  Primaratome  schlagen  aus  der  Probe  mit  der  Ausbeute  Y  ( Yield)  eine  gewisse  Zahl 
von  Sekundaratomen  pro  Zeit  Ns  heraus: 


Gleichung  4.25: 


N, 


Y-Np 


kjH 

e 


Sekundaratome 

s 


In  Tabelle  4.18  sind  einige  Sputter-Ausbeuten  fur  Targets  aus  dem  angegebenen  Material 
aufgelistet: 


Target 

Sputter-Ausbeuten  2- Y  (n=2  fur  02+) 
[Sekundaratome  /  Primaratome] 

Al 

0.52  ±0.13 

Si 

0.54  ±0.03 

Ti 

0.27  ±  0.07 

Co 

0.85  ±0.05 

Ge 

2.7  ±0.20 

W 

7.4  ±0.1 

Tabelle  4.18:  Einige  Sputterausbeuten  far  Of  PrimSrionen  mit  20  keV ( 82Tsul j 
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Das  entfemte  Volumen  pro  Zeit  V  ist  das  Produkt  aus  der  Flache  A  des  Kraters  und  der 
Sputterrate  i .  Dies  entspricht  gleichzeitig  der  Division  der  Anzahl  der  gesputterten  Se- 
kundaratome  pro  Zeit  Ns  durch  die  Teilchendichte  c  im  Target: 

Gieichung  4.26:  V  =  A-z~  — 

c  [  s 


Mit  Gieichung  4.25  ergibt  sich  dann  die  sogenannte  Sputterformel: 


Gieichung  4.27: 


v_  («-Y)-Ip 

A  e-Ac 


Ausgewahlte  Sputterraten  fur  Silizium  abhangig  von  einstellbaren  Parametem  (Kraterfla- 
che  und  Strom)  sind  in  Tabelle  4.19  zu  sehen. 


Tabelle  4.19:  Einige  Sputterraten  abhangig  von  Kraterfl&che  und  Primarionenstrom  far  02*  PrimSrionen 
in  Silizium  mit  20  keV,Y=  0.29,  n  =  2,  c  =  5-10 22  Atomecm 3 

Hieraus  ist  zu  erkennen,  dab  die  Sputterrate  etwa  um  zwei  Zehnerpotenzen  variiert  werden 
kann.  Dies  wird  benotigt,  um  den  verschiedenen  Anforderungen  wie  hohen  Schichtstapel 
in  kurzer  Zeit  bzw.  dunne  Deltaschicht  in  stark  tiefenaufgelost  analysieren  zu  konnen. 

Gieichung  4.27  kann  nun  fur  die  Abbildung  der  Sputterzeit  auf  die  Tiefe  in  zwei  Methoden 
verwendet  werden. 


Tiefenskalierung  proportional  zur  Sputterzeit  bei  konstantem  Primarionenstrom 


Mit  der  Annahme,  daB  der  Primarionenstrom  Ip  iiber  die  gesamte  MeBzeit  konstant  ist,  laBt 
sich  aus  Gieichung  4.27  die  gewiinschte  Relation  berechnen: 


Gieichung  4.28: 


/x  {n-Y)-In  ,  . 

[cm] 


Diese  Methode  ist  ungenauer  als  die  im  folgenden  beschriebenen,  da  die  Annahme  der 
Konstanz  des  Primarionenstrom  nicht  unbedingt  zutrifft.  Meist  driftet  die  Primarionen- 
quelle  durch  Erwarmung  tiber  die  gesamte  MeBzeit  (bis  zu  8  h)  nach  unten,  bis  zu  50% 
sind  im  ungunstigen  Fall  moglich. 


Tiefenskalierung  proportional  zu  der  aufsummierten  Primarionenladung 

Eine  Verbesserung  der  eben  genannten  Methode  kann  durch  die  Aufsummierung  der  Pri¬ 
marionenladung  erreicht  werden.  Die  erstellte  Steuer-  und  Datenerfassungssoftware 
S1MSDAQ  erledigt  das  automatisch.  Sie  miBt  wahrend  eines  Durchgangs  (Zyklus)  aller 
Massen  (1  s...2  min,  je  nach  Einstellungen)  einmal  den  Primarionenstrom  Ip  und  nimmt 
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diesen  fur  diese  kurze  Zeit  als  konstant  an.  Daraus  wird  die  aktuelle  Ladung  A Qp  aus  dem 
Strom  Ip  und  der  Zeit  des  Meflintervalls  At  berechnet: 

Gleichung  4.29:  AQp(t)  =  AtIp(t)  [A-s] 

Danach  wird  die  aufsummierte  Ladung  Qp{t)  jedem  Zeitpunkt  zugewiesen: 

Gleichung  4.30:  Qp(t)  =  Qp{(  -  At)+AQp{t)  [A  •  s] 

Durch  Umwandlung  von  Gleichung  4.28  ist  eine  Tiefenskalierung  moglich,  die  von 
Schwankungen  und  Drift  des  Primarionenstrom  kaum  becinfluBt  wird: 

Gleichung  4.31:  z(/)  =  —  ^  Qp(t )  [cm] 

e-A-c 

Messung  des  Primarionenstroms 

Die  Hohe  des  Primarionenstroms  kann  auf  zwei  Wege  gemessen  werden.  Entweder  iiber 
einen  Faraday-Cup,  der  altemierend  in  den  Primarionenstrahl  bewegt  wird,  oder  iiber  die 
Messung  des  Stroms,  der  durch  das  Target  abflieBt. 

Die  zweite  Methode  ist  etwas  ungenauer,  die  verwendete  Anlage  erlaubte  aber  nur  diese 
Moglichkeit.  Sie  kann  aber  nicht  zur  Tiefenbestimmung  bei  der  Analyse  von  Isolator- 
schichten  verwendet  werden,  weil  hier  der  Targetstrom  durch  Aufladungs-  und  Entla- 
dungseffekte  nicht  konstant  und  somit  nicht  verwertbar  ist. 

Tiefenkalibrierung 

Berechnungen  nach  Gleichung  4.28  und  Gleichung  4.31  konnen  von  der  realen  Tiefe  ab- 
weichen,  wenn  die  Messung  von  Primarionenstrom  Ip  und/oder  Kraterflache  A  nicht  genau 
sind,  die  Sputterausbeute  Y  nicht  genau  bestimmbar  oder  die  Dichte  c  nicht  bekannt  ist.  In 
diesem  Fall  ist  es  notwendig,  nach  Beendigung  der  SIMS-Messung  die  Kratertiefe  zEnd 
mittels  eines  StufenmeBgerats  zu  vermessen.  Fiir  die  spSter  gezeigten  Messungen  wurde 
das  Dektak  II  (Fa.  Sloan )  verwendet.  Urn  diese  Tiefe  mit  der  Messung  zu  korrelieren,  gibt 
es  je  nach  verwendeter  Methoden  zwei  Formeln. 

Fur  den  Fall  des  konstanten  Primarionenstroms: 

Gleichung  4.32:  z(t)  =  ^-t 

'End 

Fiir  den  Fall  der  aufgelaufenen  Primarionenladung: 

Gleichung  4.33:  z{t)=  ‘'nd  ■  Q(t) 

SdEnd 

Dieses  gilt  aber  nur  fur  Schichtfolgen  mit  gleicher  Dichte  und  Sputterausbeute.  Andersarti- 
ge  bereiten  die  im  folgenden  dargestellten  Probleme. 


4.2  SIMS 
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Probleme  bei  der  Tiefenkalibrierung 

Mischschichten 

Wie  bereits  in  Tabelle  4.18  zu  sehen  ist  die  Sputterausbeute  abhangig  vom  Targetmaterial. 
D.h.  Messungen  von  Mischschichten  wie  z.B.  Silizium/Germanium  oder  Kobalt/Silizium 
erschweren  die  Tiefenkalibrierung,  da  die  Ausbeute  nicht  genau  bekannt  ist  bzw.  von  der 
Konzentration  abhangt.  Dieses  Problem  ist  bei  Vorhandensein  nur  einer  Schicht  durch  eine 
Tiefenmessung  des  Kraters  zu  losen. 

Heterogene  Schichtenfoleen 

Bei  heterogenen  Schichtenfolgen  vervielfaltigt  sich  das  Problem,  weil  nun  die  Sputterrate 
in  den  jeweiligen  Schichten  unterschiedlich  ist,  was  wiederum  die  Skalierung  der  Tie- 
fenachse  schwierig  bis  unmoglich  macht.  Nur  eine  aufwendige  Berechnung,  bei  der  die 
Abhangigkeiten  aufgrund  der  Konzentration  berechnet  werden,  kann  zum  Ziel  fiihren 
[94Atol], 

Tiefenauflosung 

Die  hier  verwendete  SIMS-Anlage  rastert  quadratisch  und  detektiert  sequentiell  in  soge- 
nannten  Rahmen  (Frames).  Die  Zeit  eines  Rahmens  tFrame  ist  einstellbar  von  I... 99  s.  Bei 
der  Analyse  wird  eine  Masse  pro  Kanal  gemessen,  der  aus  einer  Anzahl  von  Rahmen 
Zpramn  (1  ...99)  besteht.  Bin  Zyklus  definiert  den  Durchlauf  aller  Kanale.  Die  benotigte  Zeit 
tcycie  dazu  ist: 

max 

Gleichung  4.34:  tCyck  =  tFrame  •  £Zfra,„„(Cfomne/)  [s] 

Channel =] 

In  dieser  Zeit  „bohrt“  der  Primarionenstrahl  den  Krater  eine  gewisse  Tiefe  A zCycie  in  die 
Probe,  der  Wert  ist  gleichzeitig  die  maximale  Tiefenauflosung  (mit  Gleichung  4.27): 

Gleichung 4.35:  AzCycle  =  z-tCycle  =  — *p  [cm] 

Somit  ergibt  sich  z.B.  bei  einer  Zykluszeit  tCycie  ~  20  s,  einer  Kraterflache  A  =  500-500  pm2 
und  einem  Primarionenstrom  Ip=  50  nA  nach  Tabelle  4.19  etwa  A zCyde  ~  2.8  A. 

Die  Tiefenauflosung  kann  erhoht  werden,  wenn  lp  oder  tFrame  (und  damit  tCycte)  emiedrigt 
werden  bzw.  die  Kraterflache  A  vergroBert  wird.  Dadurch  sinkt  naturlich  auch  die  Sputter- 
rate,  so  dafl  die  Messung  bis  in  eine  bestimmte  Tiefe  mehr  Zeit  benotigt.  AuBerdem  ist  die 
Zahlrate  geringer.  Dadurch  verschlechtert  sich  die  Statistik  bei  geringen  Konzentrationen 
des  zu  analysierenden  Isotops  (siehe  auch  Zusammenfassung  in  Tabelle  4.27). 

Konzentrationsskalierung 

SIMS  ist  eine  relative  MeBmethode,  mit  der  nur  Abhangigkeiten  von  Konzentrationen  ei¬ 
nes  Isotops  im  Verhaltnis  zu  einer  konstanten  Matrix  bestimmt  werden  konnen. 
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Um  eine  SIMS-Messung  in  der  Konzentrationsskala  zu  quantifizieren,  ist  der  Zusammen- 
hang  zwischen  der  Zahlrate  Ns{ X*)  der  Sekundarionen  und  der  Dotierkonzentration  c(X) 
notwendig: 

N,{x')^Uc(X) 


Wenn  eine  Probe  {Matrix)  Dotieratome  X  mit  dem  Anteil  n{X)  enthalt,  so  ist  die  Zahlrate 
der  gesputterten  Dotieratome  NS(X): 


Gleichung  4.36: 


N,  (X)~NS  (Matrix)-  n(  X  ) 


Atome 

s 


Die  Zahl  der  Sekundarionen  des  Dotierstoffes  ist  abhangig  von  der  Ionisierungswahr- 
scheinlichkeit  atfC)  und  dem  instrumentenabhangigen  Transmissionskoeffizient  rfX). 
Letzerer  wird  durch  den  Massenanalysator  und  den  davor  und  danach  notwendigen  Ener- 
giefiltem  bestimmt.  Das  Produkt  beider  wird  nutzbare  Ionenausbeute  tu(X")  genannt: 


Gleichung  4.37: 


T,(x-)=a(x-)-n(x- 


Sekundarionen 

Atome 


Diese  spiegelt  das  Verhaltnis  von  detektierten  Ionen  zu  gesputterten  Atomen  wider  und 
kann  mit  Hilfe  von  ionenimplantierten  SIMS-Standards  (Seite  57)  bzw.  einer  Probe  mit 
bekannter  Konzentration  direkt  bestimmt  werden. 


Mit  A  als  Kraterflache  und  a  als  der  Flache  im  Krater,  in  der  die  Ionen  gezahlt  werden  (be¬ 
stimmt  durch  das  elektronische  Tor),  ist  die  Zahlrate  der  Sekundarionen  NS(X*): 


Gleichung  4.38: 


N, (x * )  =  N, ( Matrix ) -n(X)-  ru(x*)-^~ 

n 


Sekundarionen 

s 


Der  Anteil  des  Dotierstoffes  c{X)  in  der  Matrix  kann  beschrieben  werden  als: 
Gleichung  4.39:  c(X )  =  c{Matrix)  ■  n(X )  ^ Atome^ 

Daraus  folgt  mit  Gleichung  4.38: 

Gleichung  4.40:  c(X)  = 


c{Matrix)  ■  Ns  (x*  )  f  Atome' 

Ns (Matrix)  tu(x*)  ^-  -  cm 

A 


Verknupfit  mit  Gleichung  4.26  ergibt  sich: 


Z 


N,{X') 
•«' ■*.(*') 


Atome 

cm3 


Gleichung  4.41: 


4.2  SIMS 


Kalibrierung 

Am  genauesten  ist  die  Kalibrierung  durch  Vergleich  mit  einer  Referenzprobe.  Unmittelbar 
im  AnschluB  nach  der  Messung  der  Probe  wird  diese  vermessen.  Man  erhalt  folgende 
Rohdaten: 


Probe 

Referenz 

ws(> O 

Ns(X*ner) 

Ns(Matrix+) 

Ns(Matrix*  Ref) 

Tabelle  4.20:  Rohdaten  einer  SIMS-Messung 

Nun  kann  aus  der  bekannten  Konzentration  in  der  Referenz  die  der  Probe  berechnet  wer- 
den: 


Gleichung  4.42: 


c(v)_  *,(**)  ,r  \  [" Atomel 


Auch  die  direkte  Kalibrierung  mittels  eines  Implantationsstandards  ist  moglich.  In 
Abbildung  4.21  ist  als  Beispiel  eine  Messung  einer  Bor-Implantationsreferenz  und  an- 
schlieBend  zweier  konstantdotierter  Substrate  gezeigt. 


10 

9  io20 


- B-1 1  in  Silicon 

- B-1 0  in  Silicon 

- Sum  of  B  in  Silicon 


1  io16 


Integration  of  B11: 
x  =  13.6  ~>  389  nm 
Area  1.00-101satomscm'J 


|  Height  8.03-10,*atoms  cm  i|  #  ' 


2  :  Boron-11  doped  Silicon  Substrate- — ^  / 

o  ■jg15  ' . i  .  .  Boron  doped  Silicon  Substrate — " 

°  o  100  200  300  400  500 

Depth  [nm] 

Abbildung  4.21:  SIMS-Messung  einer  Implantationsreferenz  und  anschliefiend  zwei  verschiedener  Bor- 

dotierten  Substrate 

Hier  erfolgt  die  Kalibrierung  auf  einem  anderen  Weg.  Die  Konzentrationsverteilung  des 
implantierten  Bors  UB  wird  zur  Flachenkonzentration  «f  aufintegriert. 


Gleichung  4.43 


nf  =  jc(X,z)dz 


Eine  Abweichung  zu  dem  durch  die  Implantation  (siehe  auch  Gleichung  4.22)  gegebenen 
Wert  wird  durch  den  Faktor  k  ausgeglichen. 
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Gleichung  4.44 


«F  C(^Rcf  ) 


Falls  nicht  bei  jeder  Messung  eine  implantierte  Referenz  vermessen  werden  kann,  besteht 
auch  die  Moglichkeit,  auf  die  Methode  der  RSFs  (Relative  Sensitivity  Factor)  zuriickgrei- 
fen.  Diese  sind  wie  folgt  defmiert: 


Gleichung  4.45: 


RSFU. 


N , {Matrix'^) 


Atome 

cm3 


Damit  vereinfacht  sich  Gleichung  4.42  zu: 
Gleichung  4.46: 


fr)  *,(*•) 

Ns  [Matix*  ) 


RSFm 


Atome 


cm 


Diese  RFSs  sind  fur  viele  verschiedenen  Matrix-  und  Dotierelemente  bestimmt  worden 
[87Stel]  und  in  Tabellen  zusammengefaBt.  In  Tabelle  4.21  sind  einige  aufgelistet. 


Element 

RSF  [Atome  cm'3]  fQr  6  keV  02* 

B 

2.6- 1022 

5.0  1022 

2.4- 1024 

3.9-1024 

Sb 

5.8- 1024 

Tabelle  4.21:  Einige  RSFsfUrSilizium  (Quadrupot-SIMS)  I89WU1J 

Sie  konnen  fur  ein  Element  in  verschiedenen  Anlagen  unterschiedlich  sein  und  sind  msbe- 
sondere  vom  Typ  des  Massenanalysators  und  von  dessen  Einstellungen  abhangig.  Da  die 
Ionisierung  der  Sekundarionen  von  der  Primarionenenergie  abhangig  ist,  werden  dadurch 
auch  die  RSFs  beeinfluBt. 


Sensitivitat 

Die  Anzahl  der  detektierten  Sekundarionen  Z,  hangt  von  der  Mefizeit  und  vom  eingestell- 
ten  Tor  (Gate)  ab. 

Abhangig  vom  Tor  g,  welches  von  10... 90%  in  1 0%-Schritten  die  Kantenlange  des  Sput¬ 
ter-Quadrats  angibt,  betragt  die  MeBflache  im  Krater  a: 

Gleichung  4.47:  a  =  A  g2 

Ein  Massenkanal  benotigt  die  Zeit  tchmnei  (rt Frame  z Frame),  somit  betragt  die  Anzahl  Zs. 
Gleichung  4.48:  Z,  =  Ns(x+  )-tchanntl  g2  [Sekundarionen] 


Das  untere  Limit  ist,  ohne  Beriicksichtigung  von  Rauschen,  Zs>m in  -  1  secondary  ion.  Dar- 
aus  folgt: 


Gieichung  4.49:  ~ 

‘Channel  ‘  l 


Sekundarionen! 


Tabelle  4.22:  Reale  Parameter  einer  SIMS-Messung  zur  Bestimmung  der  Sensitivitat 

Die  minimale  bestimmbare  Konzentration  nach  Gleichung  4.51,  abhangig  von  der  Ein- 
stellung  des  Tors,  ist  in  Tabelle  4.23  gezeigt.  Diese  Werte  miissen  noch  durch  die  relative 
Haufigkeit  geteilt  werden,  falls  Isotope  eines  Atoms  gemessen  werden.  AuBerdem  ist  rH 
nicht  fur  alle  Elemente  konstant. 


Tabelle  4.23:  Minimale  theoretische  Sensitivitat  bei  elnem  SIMS-Quadrupol-Massenanalysator 
abhangig  von  der  Einstellung  des  Tors,  bezogen  auf  die  Werte  aus  Tabelle  4.22 

Durch  Verkniipfen  von  Gleichung  4.40,  Gleichung  4.46  und  Gleichung  4.47  kann  eine 
unbekannte  nutzbare  Ionenausbeute  auch  bestimmt  werden: 

Gleichung  4.52:  r  (;H=  c(M,lrfa>  [Sekundarionenl 

L  Atome  J 
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Masseninterferenzen 

Wahrend  des  Sputtems  entstehen  nicht  nur  Sekundarionen  sondem  auch  ionisierte  Mole- 
kule.  Diese  werden  ebenfalls  mitgezahlt,  falls  sie  die  gleiche  Masse  wie  ein  zu  zahlendes 
Isotop  haben.  Diese  Erscheinung  wird  Masseninterferenz  genannt. 

Die  benutze  Anlage  verwendet  als  Massenseparator  ein  Quadrupol.  Da  hier  die  Auflosung 
einzelner  Massen  ml  Am  gering  ist  (Tabelle  4.16),  konnen  keine  Ionen  oder  ionisierte  Mo- 
lekiile  gleicher  Massenzahl  aufgelost  werden.  TOF-SIMS  dagegen  konnte  diese  aufgrund 
seiner  hohen  Massenauflosung  und  den  geringen  aber  vorhandenen  Unterschieden  ihrer 
Bindungsenergien,  was  sich  in  ihrer  Masse  bemerkbar  macht,  trennen.  Diese  Art  von 
SIMS- Anlage  hat  aber  Nachteile  in  Bezug  auf  Tiefenprofile  aufgrund  des  altemierenden 
Sputtervorgangs  und  der  niedrigen  Abtragraten. 

Ionisierte  Molekule  haben  eine  geringere  Bildungsswahrscheinlichkeit  als  Ionen,  so  dab  in 
der  Regel  diese  nur  aus  haufig  vorkommender  Isotopen  bestehen.  Dies  sind  zum  einen  Be- 
standteile  des  Primarionenstrahls  (z.B.  l60,  ,3lCs)  bzw.  Verunreinigungen  aus  der  Ionen- 
quelle  (Tabelle  4.24),  zum  anderen  Isotope  aus  der  Matrix  (z.B.  2SSi,  59Co,  10Ge,  12 Ge, 
74Ge). 


PrimSrion 

Verunreinigungen  aus  der  lonenquelle 

o2* 

'H,  nC,  UN, 27 Al 

Cs * 

aNa,  39K 

Tabelle  4.24:  Typische  Verunreinigungen  aus  der  Primdrionenquelle  bei  SIMS 

Nahezu  jede  erdenkliche  [Combination  aus  den  vorhandenen  Isotopen  dieser  Elemente 
kann  entstehen  und  so  eine  nicht  unerhebliche  Zahl  von  Massen  belegen.  Typische  Mas- 
senspektren  resultierend  aus  einem  Primarionenstrahl  aus  O-i  auf  verschiedene  Silizium- 
Substrate  sind  in  Abbildung  4.22  gezeigt. 


Secondary  Ion  Mass  [amu] 
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SIMS-Spektrumsimulator 

Man  kann  die  moglichen  Interferenzmolekule  simulieren,  dazu  miissen  jedoch  alle  mogli- 
chen  Isotope  beriicksichtigt  werden. 

Zu  diesem  Zweck  wurde  im  Rahmen  dieser  Dissertation  der  SIMS-Massenspektrum- 
Simulator  SIMSSIMU  mit  graphischer  Ausgabe  programmiert.  Er  ist  sowohl  in  der  Pro- 
grammiersprache  C  (standalone),  als  auch  in  PASCAL  (Bibliothek  zum  Einbinden  -  ohne 
Graphik)  vorhanden.  In  der  standalone-Version  konnen  bis  zu  1 5  verschiedene  Atome  oder 
Molekule  (auch  doppelt  ionisiert)  eingegeben  werden,  als  Ausgabe  erhalt  man  die  numeri- 
schen  Werte  der  Haufigkeit  und  ein  Spektrum  mit  den  relativen  Hohen.  Hiermit  konnen 
sehr  schnell  (ein  Programmdurchlauf  bendtigt  etwa  2  s)  mogliche  Interferenzen  beurteilt 
werden. 

In  Tabelle  4.25  sind  Interferenzen  aufgezeigt,  die  bei  SIMS-Messungen  an  Proben  aus  der 
Silizium-Technologie  vorkommen  konnen. 


Masse  [amu] 

Ion 

Interferenz 

Matrix 

Primarion 

10 

108+ 

3 °sr 

si 

beliebig 

11 

nB* 

1 °B'H ' 

jede 

beliebig 

30 

30  sr 

29Si'hT 

Si 

beliebig 

31 

31  p* 

xSi'hT 

Si 

beliebig 

59 

59Co+ 

29Si3QSf 

Si 

beliebig 

70 

10Ge* 

Si 

Sauerstoff 

70 

70Ge* 

’V8S/2* 

Si 

beliebig 

■OEM 

70Ge* 

27a/2,6o+ 

jede 

Sauerstoff 

72  Ge* 

28s/216o+ 

Si 

Sauerstoff 

H3S 

28S/30S/16O+ 

Si 

Sauerstoff 

75 

29S/30Si16O+ 

Si 

Sauerstoff 

75As* 

7AGe'hf 

Ge 

Sauerstoff 

■rag 

75/As30S/'16O+ 

Si  (As  dot.) 

Sauerstoff 

121  Sb* 

26S/29S/16Of 

Si 

Sauerstoff 

121 

,21Sb+ 

HEISSsfli 

SixGey.x 

Sauerstoff 

123 

msm 

Mi 'd  i  wa 

Si 

Sauerstoff 

123 

WMTM 

MS/76Ge180+ 

Si%Ge  i-x 

Sauerstoff 

Tabelle  4.25:  SIMS-Masseninterferenzen  bei Silizium  und  Of-PrimUrionen  nach  f 89  Will/ 
und  eigenen  Erfahrungen 


Urn  den  EinfluB  der  Interferenzen  abschatzen  zu  konnen,  wird  die  haufigste  Komponente 
bei  einem  Tiefenprofil  zusatzlich  erfaBt.  Mit  der  relativen  Haufigkeit  (Tabelle  4.26)  laBt 
sich  dann  eine  Korrektur  errechnen. 


Masse 

[amu] 

Ion 

“Master”  zur  Korrektur 

Relative 

Haufigkeit 

191 

Moiekiil-lon 

Rel. 

Haufigkeit 

10 

■i^i 

EEUXEftfl 

9.3 

28S/3t 

1 

K1H 

29  sP°st 

— 

28s/2+ 

1 

70Ge* 

0.0709776 

mtm 

,2c28s/2+ 

1 

1 

73 

0.1023532 

_ 

28S/30S/16O+ 

0.0718894 

72 

28s/216o+ 

1 

ME! 

0.0036603 

72 

28s/216o+ 

1 

m 

121Sh* 

mmmism 

0.0356478 

119 

75As28S/160+ 

1 

■9 

121  Sb+ 

0.1035561 

120 

28s/216o4+ 

1 

121 

121  Sb+ 

ECTM 

0.0107049 

118 

28S/74Ge,80* 

1 

123 

mJTJZkTM 

0.0000674 

119 

75As28S/160+ 

1 

123 

™Sb+ 

29S/30S/16O4+ 

0.0043672 

120 

28s/216o4+ 

1 

123 

1 23Sb * 

wmwmnmi 

nrirarK 

118 

28S/74Ge160+ 

1 

Tabelle  4.26:  Relative  Haufigkeit  verschiedener  SIMS-Masseninterferenzen  (errechnet  mil  SIMSSIMU) 


Zum  Bei  spiel  ist  bei  der  Messung  von  Antimon  in  Silizium  die  Zahlrate  von  Sh04+  nicht 
immer  so  niedrig,  wie  beim  Massenscan  in  Abbildung  4.22  zu  sehen.  Im  Unterschied  zu 
einem  kurzen  Scan  sind  beim  Tiefenprofil  die  obersten  Atomlagen  im  Krater  mit  Sauer- 
stoff  angereichert,  was  zu  einer  wesentlichen  Erhohung  der  Emission  von  Si204+  fuhrt. 
Aufgrund  dessen  ist  eine  Korrektur  der  Antimon-Zahlrate  notig.  Basierend  auf  Gleichung 
4.46  wird  zur  Konzentrationsbestimmung  die  Zahlrate  korrigiert.  Im  Falle  von  ulSb  ergibt 
sich  dann  fur  die  reale  Atomkonzentration: 


Gleichung 

\  t  -  N^oSi+j 


RSF, ' 


Atome 

cm3 


Die  Auswirkungen  sind  in  Abbildung  4.23  zu  sehen. 


Abbildung  4.23:  SIMS-Messung  -  Vergleich  von  der  Bestimmung  einer  Antimon-Konzentration  ohne  und 

mit  Korrektur  von  Si20 / 
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Ohne  Korrektur  betragt  der  Antimon-„Hintergrund“  basierend  auf  n]Sb  etwa 
MO18  Atomecm'3,  nachher  unter  2* 1 017  Atomecm'3,  zudem  stimmt  die  Konzentration  mil 
der  auf  mSb  basierenden  ttberein. 


Berechnung  der  Flachenkonzentration  einer  Deltaschicht 

Ideale  Deltaschichten  besitzen  keine  Volumenkonzentration,  da  sie  ideal  diinn  sind.  Es 
wird  daher  eine  Flachenkonzentration  angegeben.  Mit  SIMS  kann  man  jedoch  nur  Volu- 
menkonzentrationen  messen,  somit  ist  eine  Umrechnung  notig. 


Voraussetzung  zur  Berechnung  der  Flachenkonzentration  einer  Deltaschicht  ist,  daB  bereits 
ein  kalibriertes  Tiefenprofil  der  Volumenkonzentration  vorliegt  mit: 

a)  Tiefenskalierung:  z  [nm]  mit  dem  Beginn und  Ende  des  Deltas  zSt3rt,zEnd  [nm] 


b)  Konzentrationsskala:  c(z) 


Atome 

cm3 


Die  gesuchte  Flachenkonzentration  nF  ergibt  sich  aus: 

^  T  Atome] 

Gleichung  4.54:  nF=10  •  Jc(z)dz  j— — 


Das  bendtigte  Integral  laBt  sich  auf  einfache  Weise  mit  Hilfe  einer  wissenschaftlichen  Ta- 
bellenkalkulation  numerisch  berechnen.  Der  Faktor  107  entsteht  durch  die  Umrechnung  der 
Tiefenskalierung  von  nm  in  cm. 


Probleme  des  Tiefenprofils 

Die  Dotierstoff-Flanken  aufeinanderfolgender  Schichten  in  einem  Tiefenprofil  werden  auf 
verschiedene  Weise  beeinfluBt  [82Magl]: 


Steigende  Flanke  -  Leading  Edge 

Als  Leading  Edge  bezeichnet  man  die  oberflachennahe  Kante  eines  Dotierprofils.  Diese 
wird  wahrend  des  Sputtems  von  der  Oberflache  zuerst  erreicht.  Idealerweise  ist  sie  senk- 
recht,  die  reale  Steigung  resultiert  aus  folgenden  Effekten: 

•  Rauhigkeit  des  Kraterbodens 

Die  Rauhigkeit  der  Oberflache  bildet  sich  beim  Sputtem  auf  den  aktuellen  Kraterbo- 
den  ab.  Zudem  wird  sie  durch  das  Sputtem  erhoht,  somit  ist  die  effektive  MeBtiefe 
nicht  gleich  der  Sputtertiefe  aus  Gleichung  4.35,  sondem  nimmt  im  Laufe  eines  Tie¬ 
fenprofils  zu  [92Ishl].  Dieser  Effekt  kann  gut  an  einem  Dreifach-Delta- 
Schichtsystem  demonstriert  werden  (Abbildung  4.31). 

•  Inhomogenitat  der  Stromdichte  iiber  die  Kraterflache 

Der  Pri m Sri onenstrahl  ist  gut  fokussiert  (einige  pm,  abhangig  von  der  Ionensorte  und 
der  Art  der  Erzeugung)  und  wird  elektrostatisch  abgelenkt,  so  dafl  er  durch  Sputtem 
einen  quadratischen  (bei  manchen  Anlagen  auch  runden)  Krater  erzeugt.  Mogliche 


positionsabhangige  Inhomogenitaten  in  der  Stromdichte  erzeugen  uber  die  gesamte 
Kraterflache  einen  schiefen  Kraterboden.  Dadurch  wird  z.B.  bei  einer  dunnen 
Schicht  beim  Rastem  ein  Teil  erst  spater  gemessen 

•  Knock-on  bzw.  Ion  Mixing 

Primarionen  geben  Energie  und  Impuls  an  das  Targetmaterial  weiter  und  konnen 
deshalb  auch  nachzuweisende  Atome  in  das  Target  hineintreiben  [84Lidl].  Da  der 
Energie/Impulsubertrag  bei  ahnlich  schweren  Teilchen  am  groBten  ist,  hangt  die 
Starke  dieses  Effekts  von  der  Art  der  Primarionen  und  der  Targetzusammensetzung 
ab. 

•  Sequentielle  Datenerfassung 

Die  MeBdaten  der  einzelnen  Kanale  wird  sequentiell  erfaBt,  d.h.  wahrend  ein  Isotop 
gemessen  wird,  wird  weiterhin  Material  aus  dem  Krater  gesputtert,  daB  nicht  nach 
anderen  Isotopen  hin  untersucht  werden  kann  (Gleichung  4.35). 

Fallende  Flanke  -  Trailing  Edge 

Als  Trailing  Edge  bezeichnet  man  die  oberflachenfeme  Kante  eines  Dotierprofils.  Auch  sie 
ist  idealerweise  senkrecht,  die  reale  Steigung  resultiert  aus  den  gleichen  Effekten  wie  bei 
der  Leading  Edge,  zusatzlich  existieren  noch  folgende  Effekte: 

•  Segregation 

Hierbei  „schwimmt“  das  freigelegte  Targetmaterial  auf  dem  Kraterboden  auf  anstatt 
abgesputtert  zu  werden.  Dieser  EfFekt  ist  abhangig  von  der  Art  der  Primarionen,  des 
Targetmaterials  und  dem  Sputterwinkel.  Beispiele  sind  hierfur  Co  (stark)  und  Ge 
(schwach)  bei  einer  Silizium-Matrix  mit  Sauerstoff  als  Primarion.  Unter  diesen  Ver- 
haltnissen  erhoht  sich  die  Loslichkeit  dieser  Materialien  in  der  beim  Sputtem  entste- 
henden  dunnen  S702-Schicht  und  werden  durch  die  Erhohung  des  chemischen  Po¬ 
tentials  schlechter  gesputtert. 

•  Selektives  Sputtem 

Bei  Schichten  aus  verschiedenen  Materialien  kann  die  Sputterausbeute  fur  die  ein¬ 
zelnen  Atome  unterschiedlich  sein,  d.h.  ein  Teil  der  Mischung  wird  schneller  ge¬ 
sputtert  als  der  andere  [84Lidl], 

•  Fokus  des  Primarionenstrahls 

Je  schlechter  der  Fokus,  desto  flacher  wird  die  Wand  des  Kraters.  Der  Rand  des 
Strahls  ionisiert  nun  auch  Material  aus  den  Flanken  des  Kraters. 

•  Prazipitate  oder  Minikristallite 

Unter  Umstanden  konnen  beim  Sputtem  mit  Sauerstoff  harte  Verbindungen  entste- 
hen,  deren  Sputterkoeffizient  sich  dadurch  drastisch  verkleinert.  Diese  konnen  mm 
als  kleine  Prazipitate  im  Kraterboden  die  Konzentrationsauflosung  nach  unten  stark 
beeintrachtigen  [82Tsul],  da  ein  geringer  Teil  weiterhin  mitgemessen  wird. 

•  Memory  Effect 


74 
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Beim  Sputtem  von  abwechselnden  Schichtsystemen  kann  es  vorkommen,  daS  sich 
Material  an  den  Blenden  ablagert,  welches  dann  davon  wieder  von  reflektierten  Io- 
nen  abgesputtert  wird  und  sich  wieder  auf  der  Oberflache  des  Kraters  ablegt 
[84Clel]. 

Um  die  Starke  der  EfTekte  werten  z u  konnen,  werden  abrupte  Schichtiibergange  vermessen 
und  die  Steilheit  der  Dotierstoff-Profilkanten  ausgewertet. 


Steilheit  der  Dotierstoff-Profilkanten 


Die  Steilheit  der  jeweiligen  Kante  wird  durch  die  maximale  Steigung  der  Tangenten  an  der 
Kante  bestimmt  (Maximum  bzw.  Minimum  der  1.  Ableitung).  Diese  Steigung  kann  auf 
mehrere  Arten  angegeben  werden,  iiblich  ist  die  Angabe  als  Decay  Length  ( DL )  in  nm  pro 
Dekade.  Sie  sagt  aus,  nach  wieviel  Tiefe  die  Konzentration  um  eine  GroBenordnung  ge- 
sunken  ist  und  wird  wie  folgt  bestimmt: 


Gleichung  4.55: 


M(z)  = 


d z 


log(d 


v 

nm 

Dekade 

Zusammenfassung 

Eine  Zusammenfassung  der  Auswirkungen  bei  Variationen  von  wichtigen  Parametem  ei- 
ner  SIMS-Messung  zeigt  Tabelle  4.27: 


Parameter 

Anderung 

Sputterrate 

Tiefen- 

auftosung 

SekundSr- 

ionen 

Primarionenenergie 

t 

D 

4 

knock-on 

m 

EP 

i 

D 

t 

Primarionenstrom 

b 

t 

B 

B 

4 

Sputterrate 

t 

Ausbeute 

~  b 

L 

□ 

±j 

_L 

Kraterfiache 

A 

t 

D 

El 

a 

= 

4 

□ 

D 

Zeit  pro  Masse 

^Channel 

t 

= 

4 

A  z  pro 
Zyklus 

D 

4 

= 

T 

D 

ElektronischesTor 

9 

t 

= 

4 

Kraterrand 

r 

Statistik 

-ff4 

4 

= 

T 

_4_ 

Tabelle  4.27:  Auswirkungen  bei  Variation  von  wichtigen  Parameter  einer  SIMS-Messung 


Charakterisierung  der  Mefimethode 

Zur  Charakterisierung  von  SIMS  wurden  mit  Hilfe  der  Molekularstrahlepitaxie  hergestellte 
Proben  verwendet.  Der  Vorteil  besteht  in  der  moglichen  Schichtvielfalt,  unterschiedliche 
Dicken  und  Dotierungen  konnen  auf  einfache  Art  und  Weise  hergestellt  werden. 


4.2  SIMS 
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Volumenkonzentration 


Fur  die  Konstanz  der  Analyse  der  Volumenkonzentration  wurden  Dotierstoff- 
Treppenprofile  (Schema  siehe  Abbildung  4.24)  verwendet. 


P3/219 


100nmi-S/+S{105A] 

1 00  nm  i-Sf  +  B  [1 00  A] 


P3/242 

150  nm  i-Sf  +  Sb  [Sh:99] 

150  nm  i-S/'  +  Sb  [Sh:45] 

1 50  nm  i-Sf  +  Sb  {Sh:15] 
n*(Si>)-S/(100)  Substrate 


Abbildung  4.24:  Schichtaufbau  der  in  Treppenform  dotierten  Schichten  mil 
a)  Borfverschiedene  Heizstrdme  der  Zelle]  und  b)  Antimon  [verschiedene  Shutteroffnungen  derZelle] 


Die  Konzentrationen  der  Plateaus  sind  mit  Hilfe  einer  extemen  Referenz  bestimmt  und  in 
Tabelle  4.28  gezeigt. 


Messung  der  Probe 

Substrat 

105 

100 

95 

90 

,  85 

6.5-1018 

7.3- 1017 

a 

7.0-1018 

2.51018 

Emm 

06.03.1998 

2.4-1018 

■Tin— 

06.03.1998 

E3EH 

Tabelle  4.28:  Mefiergebnisse  von  Bor-Dotierstufen  in  Silizium  (P3/219)  zm  verschiedenen  Zeitpunkten 


In  Abbildung  4.25  sind  exemplarisch  zwei  Messungen  fur  Bor  gezeigt.  Es  ist  anhand  der 
niedrigen  Standardabweichung  a  zu  sehen,  dafl  die  Konzentration  von  Bor  sehr  reprodu- 
zierbar  bestimmt  werden  kann  (Abbildung  4.26a). 
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Depth  [nm] 

Abhildung  4.25:  SIMS-Messung  von  mit  Bor  in  Treppenform  dotierte  Silizium-Schichien 
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□  P3219A 
O  P32191 
A  P3219B 
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Q  o  =  3.9  % 

Q  o  =  3.4  % 

o  io' 


O 


O  o  =  3.7% 

^  o  =  3.9% 

Sample  UniBwM  P3/219 

85  90  95  100  105 

Current  of  Bor  Effusion  Cell  [A] 


«T' 


c 

o 

O 


;  Antimony 
□  P3242A 
O  P3242C 
A  P3242D 
V  P3242E 

_ A 

o  =  23  %  Ci 

o=  10%  ^ 

A  o=  12% 

Sample  UniBwM  P3/242 

20  40  60  80  100 


b)  Shutter  of  Antimony  Effusion  Cell  [a.u.] 


Abhildung  4.26:  Abweichungen  der  Hdhen  der  a)  Bor-  und  b)  Antimon-Plateaus 


Gleiches  wurde  fur  Antimon  durchgefiihrt.  Hier  ist  zu  sehen,  daB  es  durchaus  zu  Abwei¬ 
chungen  bei  der  Konzentrationsbestimmung  kommen  kann  (Abbildung  4.26b).  Die  Werte 
in  Tabelle  4.29  zeigen  eine  Abweichung  von  etwa  Faktor  1 .3. 


Messung  der  Probe 

Antlmon-Konzentration  [Atomecm'3] 

Shutterstellung  der  Sb-Zelle  beim 
Schichtwachstum  [a.u.] 

Substrat 

99 

45 

15 

24.10.1995 

P3  242A 

6.9  1019 

4.2-1019 

1.2  1019 

2.7  1018 

05.09.1997 

P3_242C 

7.2-1019 

4.2-1019 

1 .2-1 019 

2.7-1018 

11.02.1998 

P3  242 D 

1.1-10" 

5.1-1019 

1.5-1019 

2.7  10,e 

11.02.1998 

P3_242E 

6.4-1019 

4.0-1019 

1.1-1019 

2.7-10,s 

Tabelle  4.29:  MeJIergebnisse  der  Aniimon-Dotierstufen  in  Silizium  (P3/242)  zu  verschiedenen  Zeitpunkten 


4.2  SIMS 
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Drei  Messungen  sind  in  Abbildung  4.27  zu  sehen. 


Abbildung  4.27:  SIMS-Messung  von  mit  Antimon  in  Treppenform  dotierte  Silizium-Schichten 

Die  Reproduzierbarkeit  der  Konzentrationsbestimmung  von  Antimon  ist  aufgrund  fol  gen¬ 
der  Tatsachen  erschwert: 

a)  Niedrigere  Ionisierungswahrscheinlichkeit  beim  Sputtem  mit  02  als  Primarion 
aufgrund  der  hoheren  Elektronegativitat,  dieses  resultiert  in  einer  schiechteren 
Statistik 

b)  Masseninterferenz  mit  Si204  bei  02+  als  Primarion  (Tabelle  4.25) 

c)  Niedrigere  Transmission  des  Quadrupols  bei  hohen  Massen 

Mit  Cs+  als  Primarion  wiirden  a)  und  b)  vermieden  werden,  jedoch  tritt  dann  das  Problem 
a)  fur  Bor  aufgrund  seiner  Elektropositivitat  auf.  Zur  Messung  von  abwechselnden  Dotier- 
verlaufen  ist  02  besser  geeignet. 

Zusammenfassend  kann  davon  ausgegangen  werden,  daB  mit  SIMS  bestimmte  Konzentra- 
tionen  (bei  Verwendung  einer  Referenz)  bei  Bor  fiber  Jahre  hinweg  die  Abweichung  unter 
5  %  liegt,  bei  Antimon  etwa  10-12  %,  im  ungiinstigen  Fall  bis  zu  uber  20  %. 

Tiefenauflosung 

Zur  Bestimmung  der  Tiefenauflosung  wurden  spezielle  Schichtsysteme  mit  MBE  herge- 
stellt.  Diese  bestehen  aus  dotierten  Doppelschichten  mit  einem  defmierten  Zwischenraum, 
der  schematische  Schichtaufbau  ist  in  Abbildung  4.28  zu  sehen. 


Concentration  In  Matrix  [atomscm'3] 
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4  Beschreibung  der  verwendeten  Analysemethoden 


P3/236 

1 00  nm  i-Si 

20  nm  i-Si  +  B  (-1E19cm’) 
20  nm  i-Si 

20  nm  i-Si  +  B{~1E19cms) 


100  nm  i-Si 

10  nm  i-Si  +  B(-1E19cm’) 
10  nm  i-Si 

10  nm  i-Si  +  B  (-1  El  9  cm1) 

100  nm  i-Si 

.B-S(~5E13cm'> 

3  nm  i-Si 

'-B-S  (-5E13  cm') 


p'-Si(IOO)  Subslral 
B  {5-18  mf}  cm) 


P3/234 

100  nm  i-Si 


3  nm  a-Si 

20  nm  a-St  +  Sb  (-6E19  cm'3 
20  nm  i-Si 
3  nm  a-Si 

20  nm  a-Si  +  Sb  (-6E19  cm'5) 


100  nm  i-Si 
3  nm  a-Si 

pl-10  nm  a-Si  +  Sb  (-SEIS  cm5) 
-lOnm  i-Si 
,,  -  3  nm  a-Si 

|  '  10  nm  a-Si  +  Sb  (-6E19  cm'*) 

100  nm  i-Si 

,  3  nm  a-Si 

\/  Sb-6  (-1E14  cm'1) 

'1-  3  nm  a-Si 
'-Sb-«('lE14cm’) 

100  nm  i-Si 


n'-Si(IOO)  Substral 
Sb  (6-18  mil  cm) 


Abbildung  4.28:  Schichtaufbau  der  a)  Bor-  und  b)  Antlmon-dotierten  Doppelschichten 


Die  SIMS-Messungen  dieser  Schichtsysteme  sind  in  Abbildung  4.29  und  Abbildung  4.30 
gezeigt. 


Depth  [nm] 

Abbildung  4.29:  SIMS-Messung  einer  MBE-Schichtfolge  zum  Test  der  Bor-Tiefenau/ldsung 


4.2  SIMS 


Abbildung  4.30:  SIMS-Messung  einer  MBE-Schichtfolge  zum  Test  der  Antimon-Tiefenaufldsung 

Um  Veranderungen  in  der  Tiefenauflosung  festzustellen,  werden  Messungen  von  Delta- 
Dotierverlaufe  in  zeitlichen  Abstanden  wiederholt.  Die  Messungen  von  Antimon- 
Deltaschichten  in  Abbildung  4.3 1  zeigen  anhand  der  Deckung  der  steigenden  und  fallen- 
den  Flanken,  dafl  die  verwendete  SIMS-Anlage  auch  nach  mehreren  Jahren  bei  den  identi- 
schen  Einstellungen  noch  die  gleiche  Tiefenauflosung  besitzt. 


Die  Werte  der  steigenden  und  fallenden  Flanken  der  Messungen  sind  in  Tabelle  4.30  ge- 
zeigt  und  durch  grafische  Auswertung  (Steigung  der  Tangente)  bestimmt.  Diese  Methode 
besitzt  den  angegebenen  Fehler.  Eine  numerische  Auswertung  ist  aufgrund  des  Rauschens 
nicht  moglich,  denn  ein  dazu  notiges  vorheriges  Glatten  flacht  die  Flanken  ab. 
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Flanke 

(Edge) 

Probe 

Dotier- 

stoff 

Anlage 

Minimum 

[nm/Dekade] 

Maximum 

(nm/Dekade] 

Fehler 

[nm/Dekade] 

P3/226 

Sb 

Atomika 

4.9 

7.9 

±0.2 

P3/234 

Sb 

Atomika 

5.2 

6.2 

±0.2 

steigend 

(Leading) 

Cameca 

25 

5.4 

±0.3 

B 

Atomika 

4.4 

8.0 

±0.2 

Cameca 

3.5 

ms 

±0.3 

P3/226 

Sb 

Atomika 

17.9 

±0.2 

P3/234 

Atomika 

18.4 

19.0 

±0.2 

fallend 

(Trailing) 

Cameca 

8.9 

11.3 

±0.3 

P3/236 

Atomika 

11.7 

13.8 

±0.2 

Cameca 

9.3 

109 

±0.3 

Tabette  4.30:  Flankensteilheiten  (Tiefenaufldsungs-Test) 


Die  Steilheiten  der  steigenden  Flanken  gleichen  sich  fur  Bor  und  Antimon  in  etwa,  die  der 
fallenden  Flanken  jedoch  sind  bei  Bor  knock-on- bedingt  hoher.  Die  Tiefenauflosung  ist  in 
beiden  Fallen  etwa  gleich,  10  nm  konnen  gerade  noch  aufgelost  werden. 

Zum  Vergleich  sind  auch  noch  SIMS-Messungen  der  Proben  von  einer  Cameca- Anlage  in 
Abbildung  4.32  und  Abbildung  4.33  gezeigt. 


CAMECA  IMS4F  DEPTH  PROFILE 

sample  :  236 


Abbildung  4.32:  SIMS-Messung  zum  Test  der  Bor-Tiefenaufldsung  -  Cameca-Anlage  (Fa.  Gemetec) 


4.2  SIMS 
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CAMECA  IMS4F  DEPTH  PROFILE 


Abbildung  4.33:  SIMS-Messung  zum  Test  der  Antimon-Tiefenauflosung  -  Cameca-Anlage  (Fa.  Gemetec) 

Die  Flanken  sind  hier  aufgrund  niedrigerer  Energie  der  Primarionen  und  eines  anderen 
Sputterwinkels  etwas  steiler. 

Auf  einer  TEM-Aufnahme  (Abbildung  4.34)  sind  die  drei  Antimon-Deltas  gerade  noch  zu 
sehen. 


Abbildung  4.34:  TEM-Aufnahme  einer  MBE-Schichtfolge  mit  3  Antimon-Deltas  (P3/226) 


Messungen  von  Deltas  mit  verschiedenen  Primarionenenergien  sind  fur  Bor  in  Abbildung 
4.35  und  fur  Antimon  in  Abbildung  4.36  dargestellt.  Charakteristisch  fur  die  Hohe  der 
Primarionenenergie  ist  der  etwas  spatere  Beginn  der  steigenden  Flanke,  wobei  die  Steigung 
in  etwa  gleich  ist.  Die  fallende  Flanke  dagegen  ist  steiler,  was  aufgrund  des  knock-on- 
Effekts  zu  erwarten  ist. 
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Depth  [nm] 

Abhildung  4.35:  SIMS-Messung  von  Bor-Deltaschichten  hei  verschiedenen  Primdrionenenergien 

Die  Berechnung  der  Flachenkonzentrationen  der  Bor-Deltas  nach  Gleichung  4.54  ergibt 
die  in  Tabelle  4.31  gezeigten  Werte.  Aus  der  Variation  des  berechneten  Flusses,  der  bei  der 
Herstellung  des  Deltas  konstant  war,  ist  zu  sehen,  daB  bei  der  Bestimmung  der  Flachen- 
konzentration  von  hochdotierten  Deltas  in  manchen  Fallen  das  Ergebnis  zu  hoch  ausfallt. 


Herstellungsparameter 

FISchenkonzentration 

[Atomecm'2] 

FluB 

[Atomecm'2s‘1] 

a 

Zeit  [s] 

Strom  [A] 

12  keV 

4.5  keV 

12  keV 

4.5  keV 

120 

105 

3.5-1013 

1.1-1014 

3.9-1011 

9.2-1011 

52% 

60 

105 

2.0-1013 

1.6  1013 

3.3-1011 

2.7-1011 

11  % 

20 

105 

7.2-1012 

6.4-1012 

3.6-1011 

3.2  1011 

6% 

60 

105 

2.0-1013 

1.9-1013 

3.3-1011 

3.2  1011 

3% 

60 

105 

1.9-1013 

1.4-1013 

3.2-1011 

2.3-1011 

15% 

60 

100 

7.41012 

5.1-1012 

- 

- 

19  % 

Tabelle  4.31:  Fldchenkonzentration  von  Bor-Deltas,  gemessen  mil  verschiedenen  Primdrionenenergien 


4.2  SIMS 
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^  NT . .  ■  ■  ■  . . .  ..  ■  j . ■'  ...  I 

100  200  300  400 

Depth  [nm] 

Abbildung  4.36:  SIMS-Messung  von  Antimon-Deltaschichten  bei  verschiedenen  Primdrionenenergien 


Auch  hier  sind  die  Flachenkonzentrationen  der  Antimon-Deltas  nach  Gleichung  4.54  be- 
rechnet  worden,  wiederum  ist  die  Bestimmung  der  Flachenkonzentration  des  hochdotierten 
Deltas  zu  hoch. 


Herstellungs- 

parameter 

Fiachen  konzentration 
[Atomecm'2] 

FluB 

[Atomecm^s'1] 

a 

Zeit  [s] 

12  keV 

8  keV 

12  keV 

8  keV 

240 

BEBESM 

mm* 

■IiSIiUi 

15% 

160 

■ 

18% 

80 

mmm 

mmm 

WBBKSM 

14% 

Tabelle  4.32:  Flachenkonzentration  von  Antimon-Deltas,  gemessen  mit  verschiedenen 
Primdrionenenergien 


Bemerkungen 

Zu  beachten  ist  bei  Messungen  die  durch  das  Quadruped  bedingte  unmogliche  Trennung 
von  Ionen  bzw.  ionisierten  Molekulen  gleicher  Masse.  Zudem  ist  die  Transmission  durch 
das  Quadrupol  massenabhangig  und  verschlechtert  sich  zu  hohen  Massen  hin  [84Kotl],  Es 
muJ3  ein  Kompromi/3  zwischen  den  beiden  Extremen  des  Quadrupols  gefiinden  werden,  in 
denen  es  betrieben  werden  kann: 


Modus 

Transmission 

Massenauflosung  bei  grolien  M 

Am  =  const 

- 

+ 

m/Affl  =  const 

+ 

- 

Tabelle  4.33:  Eigenschaften  der  Modi  eines  Quadrupolmassenanalysators  (+  gut,  -  schlecht) 


Zusammenfassung 

Fur  den  Nachweis  von  DotierstofFen  oder  Verunreinigungen  bis  hinab  in  den  ppb-Bereich 
ist  SIMS  sehr  gut  geeignet.  Allerdings  bestimmt  die  Art  der  Probe  die  Moglichkeit  der 
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4  Beschreibung  der  verwendeten  Analysemethoden 


Quantifizierung.  In  Halbleitem  ist  diese  meist  problemlos,  Isolatorcn  hingegen  machen  sie 
meist  unmoglich. 

Die  Nachweisgrenze  bei  Sauerstoff  als  Primarion  liegt  fur  Bor  bei  etwa  1-1016  Atomecm  , 
bei  Antimon  ungefahr  um  den  Faktor  10  hoher. 

Die  Tiefenauflosung  ist  abhangig  von  der  Primarionenenergie,  von  der  Qualitat  des  Pri- 
marionenstrahls  und  von  der  BeschafTenheit  der  Probe.  AuBerdem  nimmt  sie  prinzipbe- 
dingt  mit  zunehmender  Kratertiefe  ab.  Die  Grenzen  liegen  bei  der  hier  verwendeten  Anla- 
ge  bei  etwa  10  nm. 

Die  Abweichungen  von  mit  SIMS  bestimmten  Konzentrationen  verschiedener  iiber  Jahre 
verteilten  Messungen  liegen  bei  Verwendung  einer  Referenz  etwa  bei  5  %.  Bei  Antimon 
kann  sie  jedoch  aufgrund  beschriebener  Probleme  bis  iiber  20  %  bei  dieser  Anlage  anstei- 
gen. 

Bei  hochdotierten  Deltas  kann  die  Bestimmung  der  Flachenkonzentration  bis  um  etwa  den 
Faktor  2  zu  hoch  ausfallen.  Dieser  Effekt  ist  auch  abhangig  von  der  verwendeten  Primario¬ 
nenenergie. 


5.1  Konstantdotiertes  Silizium 
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5  Kontrolle  der  ProzeBentwicklung 

Wie  schon  in  der  Einleitung  dargestellt,  benotigen  modeme  Bauelemente  kontrolliert  ge- 
wachsene  Schichtsysteme.  In  diesem  Kapitel  werden  Herstellungsprozesse  fur  die  einzel- 
nen  Schichten  sowie  auch  fur  komplette  Bauelemente  auf  ihre  Tauglichkeit  und  Grenzen 
hin  mit  Hilfe  von  SIMS  und  RBS  untersucht. 


5.1  Konstantdotiertes  Silizium 

Die  Produktion  konstantdotierter  Silizium-Schichten  ist  die  Grundvoraussetzung  fur  verti- 
kal  orientierte  elektrische  Bauelemente.  Sie  verlangen  sowohl  p-  wie  auch  n-dotierte 
Schichten  mit  einer  groBen  Variationsmoglichkeit  in  der  Konzentration  des  DotierstofFes. 


Herstellungsverfahren 

Zur  Herstellung  einer  konstantdotierten  Silizium-Schicht  kann  entweder  der  Dotierstoff 
simultan  zu  Silizium  in  einem  passenden  Verhaltnis  evaporiert  werden,  oder  man  ver- 
dampft  bereits  dotiertes  Silizium.  Die  Ergebnisse  beider  Prozesse  wurden  mit  SIMS  kon¬ 
trolliert. 

Koevaporation 

Im  Fall  der  Koevaporation  wird  gleichzeitig  zum  Silizium  aus  einer  durch  die  Heizleistung 
und  die  Shutteroffhung  steuerbaren  Effusionszelle  Bor  oder  Antimon  angeboten.  Diese 
Methode  laBt  die  Einstellung  der  Konzentration  uber  einen  weiten  Bereich  zu. 


Dotiertes  Verdampfungsmaterial 

Eine  andere  Methode  zur  Herstellung  von  dotierten  Schichten  ist  das  Verdampfen  von  be¬ 
reits  dotiertem  Halbleitermaterial.  Der  Vorteil  einer  solchen  Methode  ist  darin  begriindet, 
daB  aus  einer  einzigen  geometrischen  Richtung  sowohl  Dotierstoff  als  auch  Silizium  auf- 
gebracht  werden  kann. 

Ein  Beispiel  hierfur  ist  die  Herstellung  hochstdotierter  Schichten  in  Offnungen  von  Schat- 
tenmasken  [92Haml],  Abhangig  von  der  geometrischen  Anordnung  der  Verdampferquel- 
len  und  des  Substrats  Iiefert  die  Koevaporation  keine  homogen  dotierte  Schicht  mehr, 
wenn  die  Maskenoffnung  zu  klein  wird  (Abbildung  5.1).  Die  laterale  Verteilung  des  Do- 
tierstoffprofils  wird  bei  Substratrotation  konzentrisch  inhomogen. 
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Abbildung  5.  /:  Prinzipieller  Aufbau  einer  Schattenmaske  und  MBE-Wachstum:  mi!  dotiertem 
Verdampfermaterial  (links),  Koevaporation  (rechts) 

Im  folgenden  werden  bcide  Herstellungsverfahren  getrennt  nach  dcm  Dotierstoff  behan- 
delt. 


Bor-dotierte  Schichtsysteme  (Koevaporation) 

Ein  stufenformig  zunehmendes  Bor-Dotierprofil  in  Silizium  war  bereits  in  Abbildung  4.25 
zu  sehen.  Da  der  Haftkoeffizient  fur  Bor  auf  Silizium  im  hier  verwendeten  Temperaturbe- 
reich  von  600°  bis  700°C  beim  Schichtwachstum  nahezu  1  ist,  wird  praktisch  alles  ange- 
botene  Bor  auch  eingebaut.  Durch  die  im  weiten  Bereich  steuerbare  Effusionszelle 
[84Becl]  stellt  somit  die  kontrollierte  Herstellung  von  verschieden  starken  Bor-dotierten 
Schichtsystemen  kein  Problem  dar. 

Die  Konzentrationsbestimmung  im  unteren  Bereich  wird  durch  die  Nachweisgrenzc  von 
SIMS  limitiert,  hier  miissen  notfalls  die  Herstellungsparameter  mit  Hilfe  einer  Extrapolati¬ 
on  bestimmt  werden.  Nach  oben  gibt  es  bezuglich  der  Messung  kein  Problem,  bei  Hochst- 
dotierungen  ist  nur  die  Beibehaltung  der  Einkristallinitat  das  Limit  fur  die  Schichtqualitat. 


Antimon-dotierte  Schichtsysteme  (Koevaporation) 

Antimon  ist  im  Gegensatz  zu  Bor  prozeBtechnisch  nicht  so  einfach  zu  handhaben.  Da  es 
beim  Wachstum  bevorzugt  auf  der  Oberflache  segregiert  anstatt  eingebaut  zu  werden,  muB 
sehr  auf  die  ProzeBtemperatur  geachtet  werden.  Es  gilt  einen  KompromiB  zwischen  dem 
Einbau  von  Antimon  in  der  Schicht  und  der  Kristallqualitat  zu  finden. 

Das  in  Abbildung  4.27  gezeigte  stufenformige  Antimon-Dotierprofil  ist  ein  Beispiel  dafur, 
daB  meist  keine  ebenen  Plateaus,  sondem  haufig  leichte  Krummungen  in  dem  gemessenen 
Dotierprofil  vorhanden  sind.  Diese  UnregelmaBigkeiten  sind  aber  im  SIMS-Profil  nur  zu 
sehen,  wenn  die  Konzentrationsstufen  zum  Substrat  hin  abfallen.  Bei  steigenden  Konzen- 
trationsstufen  wird  die  Messung  dieses  Effekts  durch  andere  (siehe  Trailing  Edges,  Seite 
73)  iiberdeckt. 

Die  Losung  zur  Vermeidung  der  Krummungen  ist  eine  Vorbelegung  bei  der  vor  dem 
Wachstum  der  eigentlichen  Schicht  schon  Antimon  als  Vorrat  aufgebracht  wird.  Dies 
beugt  der  Abrundung  vor,  eine  Konstantdotierung  nahert  sich  so  mehr  einem  Kastenprofil 
an  [95Barl]. 


5.1  Konstantdotiertes  Silizium 
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Auch  bei  Antimon  kann  die  Dotierung  in  einem  weiten  Bereich  durch  die  steuerbare  Effu- 
sionszelle  variiert  werden.  Zu  beriicksichtigen  ist,  dafi  es  wie  bei  Bor  fur  hochstdotierte 
Schichten  eine  Grenze  gibt,  ab  der  die  Einkristallinitat  nicht  mehr  gewahrleistet  werden 
kann.  Abbildung  5.2  zeigt  den  moglichen  Dotierbereich  und  auch  den  Erfolg  der  ProzeB- 
entwicklung  hinsichtlich  des  Dotierprofils. 


Abbildung  5.2:  SIMS-Messung  Antimon-Dotierstufen  in  a-Silizium 

Zur  Feststellung  der  maximal  moglichen  Dotierung  ist  Antimon  mit  Silizium  bei  Raum- 
temperatur  koevaporiert  worden.  Zur  Kontrolle  wurde  diese  Probe  mit  RBS  (Abbildung 
5.3)  und  SIMS  (Abbildung  5.4)  vermessen. 


Abbildung  5.3:  RBS-Messung  einer  maximal  Antimon-dolierten  Silizium-Schicht 
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Abbildung  5.4:  SIMS-Messung  einer  maximal  Anlimon-dotierten  Silizium-Schicht 

Das  Resultat  ist  eine  Maximalkonzentration  von  ctwa  1.8  bis  2.5- 1021  Atomecm  \  wobei 
sich  die  Ergebnisse  von  SIMS  und  RBS  nur  wenig  (Faktor  1.4)  unterscheiden. 

Bor-dotiertes  Verdampfungsmaterial 

Der  Verdampfer  benotigt  spezielle  Tiegeleinsatze  als  Fullung,  welche  aus  einkristallinem 
Silizium  als  Rohmaterial  gefertigt  werden  konnen.  Wic  aus  Tabelle  2.1  ersichtlich,  betragt 
die  maximale  Loslichkeit  von  Bor  im  Silizium-Einkristall  5- 1020  Atome  cm 3.  Industriell  ist 
Bor-dotiertes  Material  bis  zu  einer  Volumenkonzentration  von  MO20  Atome  cm'  erhalt- 
lich  (Firma  Wacker).  Dieses  kann  von  Bearbeitungsfirmen  (z.B.  Firma  Holm )  zu  Tiege- 
leinsatzen  umgearbeitet  werden.  Ein  solcher  Einsatz  wurde  verwendet,  urn  die  im  SIMS- 
Profil  in  Abbildung  5.5  gezeigte  Schichtfolge  bei  Raumtemperatur  herzustellen. 


5.1  Konstantdotiertes  Silizium 


89 


Depth  [nm] 


Abbildung  5.5:  SIMS-Messung  eines  MBE-Schichtsystems  mit  Bor-dotiertem  Silizium  als 
Verdampfermaterial 


Wie  zu  sehen  ist,  baut  sich  nicht  die  voile  Konzentration  sondem  etwa  nur  1/20  der  ange- 
botenen  Menge  ein.  Dies  liegt  an  den  verschiedenen  Dampfdriicken  der  beiden  Materialien 
in  der  Schmelze  (Abbildung  2.1).  Zur  Herstellung  von  mit  etwa  51018  Atomecm"3  dotier- 
ten  Schichten  ist  dieser  Prozefl  verwendbar,  da  die  Homogenitat  der  Dotierung  und  die 
Flankensteilheit  (Tabelle  5.1)  an  den  Grenzen  mit  der  Koevaporation  vergleichbar  sind. 


Flanke 

HuEHESSSH 

Maximum 

[nm/Dekade] 

Fehler 

[nm/Dekade] 

Steigend 

5.0 

9.3 

Fallend 

15.4 

17.5 

±0.3 

Tabelle  5.1:  Flankensteilheit  eines  MBE-Schichtsystems  mit  Bor-dotiertem  Silizium  als  Tiegelmaterial 

Sornit  ist  die  Herstellung  konstantdotierter  Schichten  mit  einem  Bor-dotierten  Ausgangs- 
material  moglich.  Die  Dotierung  der  Schicht  ist  fur  p-leitende  Schichten  ausreichend,  so- 
weit  diese  nicht  hochdotiert  sein  miissen.  Nachteilig  wirkt  sich  jedoch  aus,  daB  nur 
Wachstumsrate  und  -temperatur  einstellbar  sind,  insbesondere  ist  die  Regelung  der  Dotier- 
stoffkonzentration  nicht  moglich. 


Antimon-dotiertes  V erdampfungsmaterial 

Die  maximale  Loslichkeit  von  Antimon  in  Silizium  betragt  6- 1019  Atomecm'3  (Tabelle 
2.1).  Diese  Loslichkeitsgrenze  ist  bei  der  Herstellung  von  einkristallinem  Silizium  das  obe- 
re  Limit.  Daher  wird  bei  der  Produktion  von  einkristallinen  Antimon-dotierten  Silizium- 
Staben  zur  Substratherstellung  ein  Limit  von  2.7- 1018  Atome  cm"3  angestrebt. 

Die  Annahme,  daB  sich  Antimon  wie  Bor  (Seite  88)  bei  der  Verdampfung  von  dotiertem 
Silizium-Material  auch  zu  etwa  1/20  einbauen  wiirde,  ergabe  eine  maximale  Schichtkon- 
zentration  von  etwa  L1017  Atomecm 3.  Fiir  die  gewiinschten  Prozesse  ist  dies  zu  gering. 
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Deshalb  lieferte  die  Firma  Wacker-Chemietronik  GmbH  den  Rest  einer  Tiegelschmelze  aus 
einer  ihrer  Silizium-Stabzieh-Versuchsanlagen.  In  diesem  ist  das  iiberschussige  Antimon 
physikalisch  gebunden,  die  Konsistenz  des  Materials  ist  polykristallin.  Fiir  den  Einsatz  im 
Elektronenstrahlverdampfer  wurde  es  in  kleinere  Stiicke  zerteilt.  Ein  weiteres  Stuck  wurde 
mit  SIMS  vermessen  (Abbildung  5.6),  es  ergab  sich  eine  Konzentration  von  etwa 
l  lO19  Atomecm"3.  Dies  entspricht  dem  dreifachen  Wert  des  handelsiiblichen  Materials. 


Ein  mit  Hilfe  von  Antimon-dotiertem  Tiegelmaterial  bei  Raumtemperatur  aufgebrachtes 
i-n-i-n-i-n-i-Schichtsystem  zeigt  nicht  den  gewiinschten  Dotierverlauf  (Abbildung  5.7). 
Der  Dotierstoff  scheint  sich  nicht  im  gleichen  Made  wie  Silizium  mit  der  gewiinschten 
zeitlichen  Konstanz  abzuscheiden. 


Abbildung  5.7:  SIMS-Messung  eines  mit  Antimon-dotiertem  Tiegelmaterial  aufgebrachten  Schichtsystems 


5.1  Konstantdotiertes  Silizium 
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Eine  zweite  Herstellung  der  gleichen  Schichtfolge  (Abbildung  5.8)  lieferte  ein  ahnliches 
Ergebnis.  Jedoch  war  die  Konzentration  des  Dotierstoffes  nun  wesentlich  niedriger. 


Abbildung  5.8:  SIMS-Messung  eines  mit  Antimon-dotiertem  Tiegelmaierial  aufgebrachten  Schichtsystems 


Hieraus  folgt,  daB  der  VerdampfungsprozeB  von  Antimon-dotiertem  Silizium  als  Tie- 
gelmaterial  nicht  verwendungsfahig  ist,  weil  zuwenig  EinfluB  auf  die  Quelle  genommen 
werden  kann.  Im  Gegensatz  zur  steuerbaren  Koevaporation  (Seite  86)  kann  nur  die  Ver- 
dampfimgsrate  von  Silizium  gesteuert  werden.  Durch  den  hohen  Dampfdruck  bei  der 
Schmelztemperatur  von  Silizium  (Abbildung  2.1)  ist  das  Antimon  unkontrollierbar.  Au- 
Berdem  ist  anhand  der  beiden  Messungen  zu  vermuten,  daB  sich  bereits  beim  Aufschmel- 
zen  des  Tiegelmaterials  vor  der  eigentlichen  Schichtherstellung  der  Antimongehalt  verrin- 
gert  hat.  Somit  ist  die  Dotierstoffkonzentration  nicht  konstant.  Reproduzierbare  Schichtsy- 
steme  konnen  damit  nicht  hergestellt  werden,  wie  abschlieBend  auch  eine  dritte  hergestellte 
i-p-i-n-i-Schichtfolge  in  Abbildung  5.9  zeigt. 
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Abbildung  5.9:  i-p-i-n-i-Schichtsystem,  gewachsen  mit  dotiertem  Tiegelmaterial 


Resultate 

Konstantdotierte  Schichten  lassen  sich  mit  Koevaporation  in  einem  weiten  Bereich  her- 
stellen.  Die  Prozefikontrolle  erfolgt  beziiglich  des  Gehahes  an  Dotierstoff  mit  SIMS.  Fur 
hochdotierte  Antimon-Konzentrationen  kann  auch  RBS  verwendet  werden. 


5.2  Silizium-Schichten  mit  Deltadotierungen 

Fiir  neuartige  Bauelemente  wie  die  TBD  (Seite  96)  oder  den  vertikalen  MOS-FET  (Seite 
97)  konnen  die  elektrischen  Eigenschaften  durch  den  Einbau  von  Deltadotierungen  auf 
einfache  Weise  variiert  werden.  Die  Prozefikontrolle  der  Herstellung  dieser  Dotierungen 
wird  im  folgenden  Abschnitt  behandelt. 

Bor-Deltaschichten 

Bor-Deltas  werden  durch  Solid  Phase  Epitaxy  (SPE)  hergestellt.  Dabei  wird  bei  etwa 
450°C  die  Oberflache  mit  Bor  in  der  gewunschten  Flachenkonzentration  (reguliert  iiber 
Flufl  und  Zeit)  belegt  und  danach  mit  Silizium  uberwachsen  [96Rupl]. 

Die  Messung  von  Bor-Deltaschichten  bei  verschiedenen  Primarionenenergien  ist  bereits  in 
Abbildung  4.35  gezeigt.  Zum  Vergleich  sind  hier  noch  die  SIMS-Messung  einer  Cameca- 
Anlage  und  die  Messung  mit  dem  Atzprofiler  (Abbildung  5.10)  gezeigt. 


5.2  Silizium-Schichten  mit  Deltadotierungen 
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sample  :  148 


Abbildung  5.10:  Bor-Deltaschichten  vermessen  mit  einer  Cameca-SIMS-Anlage  (links)  undeinem 
Atzprofiler  (rechts)  [9 5 Bari] 

Die  Dickenmessung  differiert  zu  Abbildung  4.35  aufgrund  der  fehlenden  Kalibrierung  der 
oben  gezeigten  Messungen. 

Antimon-Deltaschichten 

Antimon-Deltas  werden  nach  einem  am  Lehrstuhl  verbesserten  Verfahren  ([87Zeil], 
[89Zeil],  [95Barl])  hergestellt.  Dabei  wird  nach  der  Abkiihlung  des  Substrats  auf  Raum- 
temperatur  eine  gewiinschte  Menge  Dotierstoff  abgeschieden.  Eine  3  nm  dicke  amorphe 
Silizium-Schicht  deckt  diese  Vorbelegung  zu.  AnschlieBend  wird  die  Schicht  durch  in-situ 
Temperung  rekristallisiert. 

Es  wurde  ein  Antimon-Delta  in  Silizium  durch  Uberwachsen  „vergraben“.  Abbildung  5.1 1 
zeigt  die  SIMS-Messung  des  Deltas  mit  verschiedenen  Primarionenenergien  und  die  auf- 
integrierte  Flachendichte  des  Deltas. 
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A bbi Idung  5.11:  SIMS-Messung  eines  Antimon-Deltas  in  Silizium 


Die  dazugehorige  RBS-Messung  ist  in  Abbildung  5.12  zu  sehen.  Damit  das  Delta  deutli- 
cher  zu  sehen  ist,  wird  die  vertikale  Achse  logarithmisch  skaliert. 


Abbildung  5.12:  RBS-Messung  eines  Antimon-Deltas  in  Silizium 


Der  vorhandene  Untergrund  muB  zur  genauen  Bestimmung  der  Flachenkonzentration  des 
Antimon-Deltas  noch  abgezogen  werden.  In  Abbildung  5.13  ist  die  korrigierte  Messung 
gezeigt. 


5.2  Silizium-Schichten  mit  Deltadotierungen 
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Abbildung  5.13:  Korrigierte  RBS-Messung  eines  Antimon-Deltas  in  Silizium 
Die  Ergebnisse  der  berechneten  Flachenkonzentrationen  sind  in  Tabelle  5.2  aufgelistet. 


|  Flachenkonzentration  [Atome  cm'2] 

Wachstums- 

spezifikation 

Anal 

yse 

RBS 

SIMS 

ohne 

Hintergrund 

12  keV 

9  keV 

2-1013 

2.6-1013 

1.3T013 

2.8'1013 

2.1-1013 

Tabelle  5.2:  Flachenkonzentrationen  eines  Antimon-Deltas,  bestimmt  mit  RBS  und  SIMS 

Die  Werte  basierend  auf  SIMS  liegen  iiber  den  mit  RBS  bestimmten.  Dies  kann  durch  die 
Toleranz  der  SIMS-Messung  bei  der  Bestimmung  der  Flachenkonzentration  (Tabelle  4.32) 
erklart  werden. 

Resultate 

Mit  SIMS  konnen  die  Flachenkonzentrationen  von  Dotierstoff-Deltas  gut  vermessen  wer¬ 
den,  aufgrund  seiner  hohen  Masse  kann  bei  Antimon  zusatzlich  RBS  eingesetzt  werden. 
Die  Bestimmung  der  Scharfe  eines  Deltas  ist  durch  die  Auflosung  des  SIMS  begrenzt  (sie- 
he  auch  steigende  und  fallende  Flanken,  Seite  72).  Daraus  ist  zu  folgem,  daB  ein  Delta  am 
besten  nahe  der  Oberflache  zu  charakterisieren  ist,  tiefergelegene  werden  beziiglich  der 
Steilheit  kunstlich  verschmiert. 

Der  Versuch,  an  ein  etwa  250  nm  vergrabenes  Delta  mit  Hilfe  einer  Trockenatzung  bis  auf 
etwa  30  nm  ffeizulegen,  war  nicht  erfolgreich.  Die  dadurch  entstandene  Rauhigkeit  hat  die 
gleiche  Wirkung  wie  das  Sputtem  durch  die  entsprechende  Deckschicht. 
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5.3  Systeme  aus  dotierten  Silizium-Schichten 

Das  Ziel  der  Entwicklung  von  speziell  dotierten  Silizium-Schichten  ist,  vertikale  Bauele- 
mente  zu  produzieren.  Diese  habcn  den  Vorteil,  daB  sich  im  Gegensatz  zur  Planartechno- 
logie  die  Abstandc  bzw.  Schichtdicken  der  elektrisch  aktiven  Zonen  definiert  einstellen 
lassen.  Die  Genauigkeit  liegt  im  Nanometerbereich.  Beispiele  hierflir  sind: 

•  Triangular-Barrier-Diode  (TBD) 

Aufbau:  definierter  Abstand  zwischen  den  hochdotierten  Kontakten  mit  Dotie- 
rungsanderung  im  nm-Bereich,  8-Dotierung 

•  Vertikaler  MOS-FET  (NanoMOS) 

Aufbau:  wie  TBD,  zusatzlich  mit  vertikalem  Gate 

Zu  analysieren  sind: 

“  Volumendotierung  von  n-  und  p-Gebieten 

■  Volumenhintergrunddotierung  von  i-Gebieten 

■  Flachendotierung  und  Steilheit  der  Deltas 

Fur  alle  diese  Messungen  ist  SIMS  das  ideale  Verfahren,  weil  es  ein  tiefenaufgelostes 
Konzentrationsprofil  liefert. 


Triangular-Barrier-Diode  (TBD) 

TBDs  werden  zur  Kontrolle  des  Schichtwachstums  fur  den  im  folgenden  beschriebenen 
vertikalen  MOS-FET  verwendet,  da  dieser  auf  dem  gleichem  Schichtstapel  basiert,  jedoch 
die  Prozessierung  der  Dioden  weniger  aufwendig  ist.  Der  Aufbau  war  bereits  in  Abbildung 
2.2  zu  sehen.  Zudem  erhalt  man  iiber  den  Vergleich  der  Steigungen  und  Halbwertsbreiten 
des  in  der  Mitte  liegenden  Deltas  eine  Aussage  iiber  die  Ausdiffusion  durch  thermische 
Belastung. 

Herstellungsprozefl 

(1)  NaGchemische  Reinigung  des  Substrats 

(2)  MBE-ProzeB 

a)  Thermische  Desorption  des  natiirlichen  Oxids  und/oder  Wasserstoff-Plasma- 
Reinigung 

b)  Bufferschicht  aus  dotiertem  Silizium  bestimmter  Dicke  und  Konzentration 

c)  Bulk  aus  Silizium  bestimmter  Dicke,  dotiert  mit 

♦  einem  Delta  bestimmter  Flachenkonzentration 

♦  konstanter  bestimmter  Volumenkonzentration 

d)  Topkontakt  bestimmter  Dotierstoffkonzentration  und  Dicke 

(3)  Mesaatzung  durch  anisotropes  Atzen 

(4)  Passivierung  mit  thermischen  Oxid 

(5)  Trockenchemische  Kontaktlochdffnung 

(6)  Metallisicrung  durch  Sputtem  und  anschlieBcndem  Lift-Off 


5.3  Systcme  aus  dotierten  Silizium-Schichten 
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Prozefikontrolle 

Als  Beispiel  ist  in  Abbildung  5.14  eine  SIMS-Messung  einer  TBD  mit  n-Delta  in  der  Mitte 
zu  sehen. 


Abbildung  5.14:  SIMS-Messung  einer  TBD  mit  n-Delta 

Die  Schichtfolge  entspricht  der  Definition,  nur  die  Berechnung  der  Flachendichte  des  Del¬ 
tas  ergibt  einen  vom  vorgegebenen  abweichenden  Wert. 

Vertikaler  MOS-FET  (NanoMOS) 

Fur  MOS-Transistoren  mit  Kanallangen  kleiner  100  nm  ist  der  laterale  Aufbau  (Abbildung 
1.1)  wenig  geeignet,  da  sich  die  Lange  nur  durch  Abschatten  von  Implantationen  mit  Hilfe 
von  Masken  einstellen  laI3t.  Die  vertikale  Anordnung  dagegen  vereinfacht  dies  immens,  da 
der  Kanal  durch  Schichtwachstum  entsteht,  welches  auf  nm  genau  kontrolliert  werden 
kann.  Zudem  besteht  die  Moglichkeit,  ein  Dotierprofil  (z.B.  ein  Delta)  in  den  Kanal  zu 
legen. 

Dieser  vertikale  MOS-Transistor  wird  aufgrund  seiner  Dimensionen  NanoMOS  genannt. 
Das  Schichtsystem  ist  in  Abbildung  1.5  gezeigt. 

Herstellungsprozefi 

(1)  Naflchemische  Reinigung  des  Substrats 

(2)  MBE-Prozefi 

a)  Thermische  Desorption  des  natiirlichen  Oxids  und/oder  Wasserstoff-Plasma- 
Reinigung 

b)  Bufferschicht  aus  n+-Silizium 

c)  Kanal  aus  Silizium  bestimmter  Dicke,  altemativ  dotiert  mit 

♦  einem  Delta  bestimmter  Flachenkonzentration 

♦  konstanter  bestimmter  Volumenkonzentration 
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d)  Topkontakt  aus  n+-Si!izium 

(3)  Mesaatzung  durch  an  iso  tropes  Atzcn 

(4)  Gate-Isolator  durch  Oxidation  (thermisch  oder  RTO) 

(5)  Gate-Metallisierung  durch  Poly-Silizium-CVD 

(6)  LPCVD-Dickschichtisolation 

(7)  Kontaktlochoffnung 

(8)  Metallisierung  von  Source,  Drain  und  Gate 

Nach  dem  MBE-ProzeB  muB  das  thermische  Budget  gering  gehalten  werden,  um  ein  Ver- 
laufen  der  Dotierprofile  an  den  Grenzen  und  im  Kanal  zu  vermeiden. 

ProzeBkontrolle 

Einige  der  vermessenen  NanoMOS-Schichtstapel  werden  hier  exemplarisch  gezeigt. 

In  Abbildung  5.15  ist  ein  NanoMOS  mit  120  nm  Kanallange  zu  sehen,  das  Bor-Delta  ist 
nominell  30  nm  vor  dem  Drain  plaziert. 


Abbildung  5.15:  SIMS-Messung  NanoMOS  P3/357 

Abbildung  5.16  zeigt  ein  mittig  plaziertes  Bor-Delta  im  60  nm  langen  Kanal,  zudem  wurde 
bei  diesem  Transistor  ein  Antimon-Delta  am  Ende  des  Kanals  zur  Drain  hin  eingebaut.  Die 
Spitze  ist  in  der  SIMS-Messung  gerade  noch  zu  sehen. 


5.3  Systeme  aus  dotierten  Silizium-Schichten  99 


Depth  [nm] 

Abbildung  5. 16:  SIMS-Messung  NanoMOS  P3/3S5 


Mit  SIMS  kann  somit  der  vor  dem  Wachstum  definierte  Aufbau  beziiglich  Dicke  und  Do- 
tierstoffkonzentration  in  den  einzelnen  Schichten  kontrolliert  werden. 

Fehleranalyse 

An  Wafem,  bei  denen  die  elektrischen  Messungen  der  Transistoren  keine  vemiinftigen 
Werte  zeigten,  wurden  zur  ProzeBkontrolle  SIMS-Messungen  durchgefuhrt. 

Aus  dem  NanoMOS-Run  1996  folgen  nun  zwei  Beispiele.  Wie  Abbildung  5.17  zeigt,  sind 
aller  Wahrscheinlichkeit  nach  bei  P3/351  statt  einem  gewiinschten  Bor-Delta  in  der  Mitte 
drei  Bor-Deltas  aufgewachsen  worden.  Eine  andere  Interpretation  ware  das  komplette 
Verlaufen  des  Bor-Deltas  in  der  Mitte  aufgrund  von  Versetzungen  und  der  Ansammlung 
von  Bor  an  den  Schichtubergangen. 


0  100  200  300 


Depth  [nm] 

Abbildung  5. 1 7:  SIMS-Messung  NanoMOS  P3/3S1 
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Abbildung  5.18  zeigt,  daB  bei  P3/354  statt  der  gewiinschten  zwei  Bor-Deltas  zwei  Anti- 
mon-Deltas  aufgewachsen.  Deshalb  sperrt  der  Kanal  des  M OS-Transistors  nicht  mehr. 


Depth  [nm] 

Abbildung  5.18:  SIMS-Messung  NanoMOS  P3/3S4 

Auch  im  NanoMOS-Run-1997  sind  Probleme  aufgetreten.  Es  wurden  ein  viel  zu  hoher 
Leckstrom  durch  den  Transistor  gemessen.  Ursache  dafiir  ist  meist  eine  schlechte  Kxistalli- 
nitat  der  Schicht,  im  vorliegenden  Fall  wohl  aufgrund  einer  eventuell  zu  hohen  (weit  iiber 
der  Loslichkeit  liegenden)  Dotiemng  des  Topkontakts.  Auch  ein  Tunnelstrom  durch  einen 
entarteten  p+/n+-Ubergang  konnte  zum  Leckstrom  beitragen. 

Ein  Wafer  (P3/455)  wurde  nicht  fur  einzelne  Bauteile  prozessiert  und  konnte  deshalb  di- 
rekt  nach  dem  Schichtwachstum  analysiert  werden.  Die  Probe  wurde  mit  RBS  vcrmesscn 
(Abbildung  5.19)  und  mit  einer  SIMS-Messung  verglichen  (Abbildung  5.20). 
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Abbildung  5.19:  RBS-Messung  von  NanoMOS  P3/455  „as-gro*vn“ 
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Abbildung  S.20:  SIMS-Messung  von  NanoMOS  P3/4SS  „as-grownu 

Als  Resultat  wird  die  Vermutung bestatigt,  dafl  eine  Dotierung  von  iiber  MO20  Atome/cm'3 
zu  hoch  fur  einknstallines  Wachstum  ist.  Somit  gehen  von  dieser  Schicht  Versetzungen 
aus,  an  denen  bei  thermischer  Belastung  (z.B.  nachtragliche  therraische  Oxidation  oder 
Temperung)  Diffusion  entstehen  kann. 

Power-NanoMOS 

Der  Power-NanoMOS  basiert  auf  einem  normalen  NanoMOS-Design,  jedoch  ist  zwischen 
der  aktiven  Schicht  und  dem  Substrat  eine  Drift-Zone  aus  intrinsischem  Silizium  einge- 
baut. 

In  Abbildung  5.21  ist  die  SIMS-Messung  einer  konstantdotierten  aktiven  Zone  gezeigt,  in 
Abbildung  5.22  die  eines  Deltas.  Die  Drift-Zone  (i-Si-Gebiet)  wurde  in  beiden  aufgrund 
der  hohen  Dicke  und  des  daraus  resultierenden  Zeitaufwands  mangels  Informationsgehalts 
nicht  gemessen. 


Concentration  in  Matrix  [atomscm’3]  Concentration  in  Matrix  [atomscm  ^ 


102 


5  Kontrolle  der  ProzeBentwicklung 


Abbildung  5.21:  SIMS-Messung  Power-NanoMOS mil  konstantdotierter  aktiver  Zone  (P3/462) 


Abbildung  5.22:  SIMS-Messung  Power-NanoMOS  mil  delladolierter  aktiver  Zone  (P3/457) 

Beide  zeigen  noch  relativ  gute  elektrische  Eigenschaften  (Abbildung  5.23),  im  Gegensatz 
zu  einem  NanoMOS  ohne  Drift-Zone  (Abbildung  5.24).  Fur  den  Vergleich  wurde  die  Ska- 
lierung  des  Drain-Stromes  bei  alien  drei  Messungen  gleich  gelassen. 


Gatespannung  [V]  Gatespannung  [V] 

Abbildung  5.23:  Transferkennlinie  Power-NanoMOS  mil  konstantdotierter  (links)  und  mil  deltadotierter 

(rechts)  aktiver  Zone 


0  1  2  3  4  5  6 

Gatespannung  [V] 


Abbildung  5.24:  Transferkennlinie  NanoMOS  mit  doppel-deliadolierter  aktiver  Zone 

Eine  SIMS-Messung  des  letzteren  (Abbildung  5.25)  laBt  vermuten,  dafl  sich  Defekte  in  der 
oberen  aktiven  Schicht  in  der  Drift-Zone  relaxieren. 

Im  Gegensatz  jedoch  zu  direkt  nach  dem  Schichtwachstum  analysierten  Proben  wie  in 
Abbildung  4.25  fur  konstantdotiertes  Bor  und  Abbildung  4.29  fiir  Deltas  ist  hier  aber  das 
Profil  weitaus  mehr  verlaufen.  Dies  laBt  auf  Diffusion  von  Bor  entlang  von  Versetzungen, 
sogenannte  Pipe-Diffusion,  schlieBen. 
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Abbildung  S.2S:  SIMS-Messung  NanoMOS  mit  doppel-deltadotierter  aktiver  Zone 

Bei  alien  ist  zu  sehen,  daB  die  Antimon-Dotierung  in  der  Deckschicht  (Drain)  um  einiges 
zu  hoch  geraten  ist  und  deswegen  die  Deckschicht  nicht  mehr  einkristallin  aufgewachsen 
ist.  AuBerdem  sind  Bor-Deltas  bzw.  Bor-Konstantdotierungen  stark  verlaufen.  Beides  laBt 
sich  mit  schlechter  Kristallqualitat  erklaren,  welche  durch  die  zu  hohe  Cap-Dotierung  bei 
den  nachfolgenden  ProzeBschritten  mit  thermischer  Belastung  im  Gitter  Defekte  bildet, 
anhand  dieser  wiederum  die  Dotierstoffe  diffundieren.  Mittels  ECP  [97Fehl]  ware  eine 
weitergehende  Untersuchung  der  schlechten  Kristallinitat  der  Deckschicht  moglich. 


Vertikaler  Inverter 

Aus  der  seriellen  Verknupfung  eines  p-  und  eines  n-MOS-FETs  wird  ein  CMOS-Inverter. 
Durch  die  geeignete  Wahl  des  Schichtstapels  (Abbildung  5.26)  kann  dieser  auch  vertikal 
hergestellt  werden  und  besteht  dann  aus  zwei  vertikalen  MOS-FETs. 


In  Abbildung  5.27  ist  die  SIMS-Messung  eines  komplettcn  Schichtaufbaus  zu  sehen. 


5 . 4  Sil izium/Germanium-Heterostrukturen 
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Abbildung  5.27:  SIMS-Messung  NanoMOS-Inverter 
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Resultate 

Es  ist  zu  beachten,  daB  bei  SIMS  die  Tiefenauflosung  mit  der  Tiefe  abnimmt,  da  wahrend 
des  Sputterprozesses  der  Krater  aufgeraut  wird.  An  einem  nahe  an  der  Oberflache  (etwa 
50  nm)  gelegenen  Delta  werden  steilere  Flanken  gemessen,  als  an  einem  tiefer  (etwa 
250  nm)  liegenden.  Die  resultierenden  Flanken  kann  man  als  Obergrenze  nehmen,  die  Do- 
tierkonzentrationen  jedoch  sind  im  Rahmen  der  Referenz  genau. 


5.4  Silizium/Germanium-Heterostrukturen 

Am  Lehrstuhl  konnen  in  einer  MBE-Kammer  Silizium  und  Germanium  gleichzeitig  evapo- 
riert  werden,  zudem  stehen  noch  zwei  Quellen  fur  Bor  und  Antimon  zur  Verfiigung 
[98Rupl]. 

Stochiometriekontrolle  der  Schichtherstellung 

Bevor  jedoch  damit  Silizium/Germanium-Heterostrukturen  reproduzierbar  hergestellt  wer¬ 
den  konnen,  miissen  die  ProzeBparameter  definiert  werden.  Dazu  werden  Schichten  mit 
verschiedenen  Mischungen  aus  Silizium  und  Germanium  auf  Silizium  aufgewachsen  und 
anschlieBend  untersucht. 

Fur  die  Stochiometriekontrolle  wurden  drei  verschiedene  Mischungen  gewahlt,  hergestellt 
und  anschlieBend  mit  RBS  analysiert.  Eine  exemplarische  Messung  ist  in  Abbildung  5.28 
gezeigt. 
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Abbildung  5.28:  RBS-Messung  einer  Sin,}Ge„irSchicht  auf  Silizium 

Die  Ergebnisse  sind  in  Tabelle  5.3  zu  sehen.  Ein  Verhaltnis  groBer  50:50  in  Richtung 
Germanium  kann  nicht  mehr  unter  definierten  Bedingungen  hergestellt  werden,  da  die 
hierzu  benotigten  einzelnen  Raten  (hohe  bei  Ge,  niedrige  bei  Si)  nicht  mehr  kontrolliert 
eingestellt  werden  konnen. 


Probe 

Konzentrationsverhaitnis  Si:Ge  I 

Wachstumsspezifikation 

RBS-Analyse 

P3/374 

83:17 

81:19 

P3/375 

67:33 

60:40 

P3/376 

50:50 

49:51 

Tabelle  5.3:  Konzentrationsverhdllnisse  von  verschiedenen  SiGe-Schichten 


Modulation-Doped-FET  (MOD-FET) 

Modulationsdotierte  Schichtsysteme  ergeben  ein  zweidimensionales  Lochergas,  in  wel- 
chem  die  freien  Ladungstrager  von  ihren  ionisierten  Storstellen  raumlich  getrennt  sind. 
Damit  werden  die  elektronischen  Eigenschaften  von  Silizium  oder  konstanten  SUGe- 
Schichten  iibertroffen.  Abbildung  1.2  zeigte  bereits  den  schematischen  Schichtaufbau  eines 
MOD-FETs  und  den  qualitativen  Bandverlauf. 

In  Abbildung  5.29  ist  die  SIMS-Messung  zweier  MOD-FETs  zu  sehen.  Einer  davon  hat  ein 
Bor-Delta  nach  dem  Spacer,  der  andere  eine  Bor-dotierte  Schicht. 


5.5  Silizide  fur  die  Metallisierung 
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Abbildung  5.29:  SIMS-Messungen  von  MOD-FETs 

Eine  Umrechnung  der  Zahlrate  in  eine  Konzentration  ist  aufgrund  der  fehlenden  konstan- 
ten  Matrix  fur  Germanium  nicht  moglich. 


Resultate 

Der  HerstellungsprozeB  von  SY/Ge-Mischschichten  beziiglich  der  Stdchiometrie  kann  mit 
Hilfe  von  RBS  gut  untersucht  und  kontrolliert  werden.  Die  Genauigkeit  liegt  auf  alle  Falle 
weit  unter  5  %.  Eine  direkte  Dickenbestimmung  ist  nicht  moglich,  da  die  Dichte  nicht  be- 
kannt  ist.  Hierzu  ware  eine  absolute  Messung  durch  ein  StufenmeBgerat  notig. 

SIMS  kann  helfen,  den  Schichtverlauf  komplizierterer  Heterostrukturen  zu  analysieren. 
AES  konnte  hierbei  unterstiitzend  wirken. 


5.5  Silizide  fiir  die  Metallisierung 

Silizide  sollen  in  vertikalen  Schichtsystemen  als  hochleitende  epitaktische  Zwischen- 
schicht  dienen.  Damit  konnte  man  abwechselnde  einkristalline  Schichtfolgen  aus  Leiter 
und  Halbleiter  realisieren.  Ein  Beispiel  ist  der  bereits  in  Abbildung  2.4  gezeigte  Metal- 
Base-Transistor. 

Wie  schon  bei  Silizium/Germanium-Heterostrukturen  (Punkt  5.4),  miissen  auch  hier  die 
ProzeBparameter  defmiert  werden.  Es  wurde  die  Herstellung  mittels  Evaporation  im  UHV 
sowohl  von  einfachen  Siliziden  wie  CoSi  als  auch  von  temaren  wie  CoSiGe  hier  am  Lehr- 
stuhl  untersucht  [91Hanl],  [97Fehl], 

Kobalt-Silizid 

Kobalt-Silizid  kann  entweder  durch  Koevaporation  beider  Elemente  oder  durch  Tempe- 
rung  einer  Kobalt-Schicht  auf  Silizium  hergestellt  werden.  In  Abbildung  5.30  sind  drei 
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Messungen  einer  Kobalt-Schicht  auf  Silizium  zu  sehen,  die  bei  verschiedenen  Temperatu- 
ren  getempert  wurde.  Es  fmdet  eine  Diffusion  an  der  Grenzschicht  statt.  Die  Simulation 
des  Diffusionsprofils  ist  zu  komplex,  jedoch  kann  aus  den  Hohen  der  Plateaus  geschlosscn 
werden,  daG  sich  CoSii  gebildet  hat. 


Abbildung  5.30:  RBS-Messung  einer  Co-Schicht  auf  Silizium  bei  verschiedenen  Behandlungen 


Kobalt-Germanium-Silizid  ( CoSiGe ) 

Da  die  Gitterkonstante  von  CoSi2  (5.364  A)  etwas  kleiner  als  die  von  Silizium  (5.43  A)  ist, 
fuhrt  das  einkristalline  Wachstum  zwangsweise  ab  einer  bestimmten  Schichtdicke  zu  so 
groGen  Verspannungen,  daG  diese  durch  Versetzungen  relaxieren.  Eine  Idee,  dieses  zu  ver- 
hindem,  ist  die  Beigabe  von  Germanium  (5.658  A)  urn  das  Gitter  wieder  anzupassen 
[97Fehl], 

Zum  Testen  des  Herstellungsprozesses  und  der  MeBmoglichkeit  der  Analyseverfahren 
wurde  eine  Heterostruktur  aus  abwechselnd  Co/Si/Ge  bei  Raumtemperatur  hergestellt,  de- 
ren  Schema  mit  den  nominellen  Dicken  in  Abbildung  5.31  dargestellt  ist. 

80  nm  Co 
80  nm  Ge 
80  nm  Co 
80  nm  Si 
80  nm  Ge 

Si-  Substrate 

Abbildung  5.31:  Schema  einer  Co/Si/Ge-Heierostruktur  ( Dicken  nomlnell) 


5.5  Silizide  fur  die  Metallisierung 
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In  Abbildung  5.32  ist  ein  mit  AES  erstelltes  Tiefenprofil  zu  sehen.  Dieses  zeigt,  daB  die 
Ubergange  zwischen  den  Schichten  scharf  sind  und  keine  Diffusion  stattgefunden  hat. 


Sputter  time  [sj 

Abbildung  5.32:  AES-Messung  einer  Co/Si/Ge-Heterostruktur 

Eine  RBS-Messung  dieses  Schichtsystems  zeigt  (Abbildung  5.33),  daB  sich  die  Peaks  von 
Germanium  auf  das  Plateau  von  Kobalt  setzen.  Dies  kann  fur  diinnere  Schichten  ein  Pro¬ 
blem  bei  der  Simulation  der  Messung  ergeben. 
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Abbildung  5.33:  RBS-Messung  einer  Co/Si/Ge-Heterostruktur 

Eine  versuchsweise  angefertigte  SIMS-Messung  (Abbildung  5.36)  dagegen  ist  nicht  sehr 
aussagekraftig.  Kobalt  schwimmt  beim  Sputtem  mit  02+-Ionen  auf  der  sich  einstellenden 
Mischschicht  auf,  anstatt  weggesputtert  zu  werden.  Somit  zeigt  das  SIMS-Profil  eine  Ko¬ 
balt- Verschleppung,  die  in  Wirklichkeit  aufgrund  des  Herstellungsprozesses  nicht  vorhan- 
den  ist,  was  durch  AES-  und  RBS-Messung  bestatigt  wird.  Dieser  Effekt  konnte  durch 
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Andem  des  Sputterwinkels  vermindert  werden,  was  jedoch  bei  der  vcrwendeten  SIMS- 
Anlage  nicht  moglich  ist. 


Abbildung  5.34:  SMS-Messung  einer  Co/Si/Ge-Heterostruktur 


Resultate 

Zur  Analyse  der  Stochiometrie  kann  fur  absolute  MeBwerte  RBS  und  fur  relative  AES 
verwendet  werden.  AES  hat  den  Vorteil,  daB  ein  Tiefenprofil  erstellt  werden  kann,  bei 
RBS  kommt  es  aufgrund  der  Massen  von  Germanium  und  Kobalt  bei  gewissen  Schichtdik- 
ken  zur  Uberlagerung  der  Peaks  (Abbildung  4.5). 


5.6  Dielektrika 

Ein  kompletter  HerstellungsprozeB  von  Bauelementen  im  UHV  benotigt  auch  die  Herstel- 
lung  von  Isolatoren  fur  Gate  oder  Passivierung  [98Str2].  Deshalb  ist  es  notwendig,  UHV- 
kompatible  Prozesse  zu  entwerfen.  Verschiedene  Moglichkeiten  stehen  zur  Verfiigung: 

•  Oxvpen-Enhanced-Evaporation  (OEE) 

Silizium  wird  unter  Beigabe  von  Sauerstoff  (Partialdruck  10"*  bis  10"4  mbar)  ver- 
dampfl.  Dadurch  kann  die  Stochiometrie  des  abgeschicdenen  Oxids  variiert  werden. 
Die  Wachstumsrate  betragt  etwa  0.5  A  s'1  [98Strl]. 

•  Plasma-Enhanced-Evaporation  (PEE)  unter  Zugabe  von  Gasen 

Ein  oder  mehrere  Gase  werden  durch  ein  Plasma  in  reaktive  Radikale  zerlegt,  dabei 
wird  gleichzeitig  Silizium  verdampft  mit  dem  Ziel,  daB  sich  an  der  Oberflache  eine 
Kombination  aus  diesen  abscheidet.  Zwei  Gase,  Stickstoff  und/oder  Sauerstoff,  kon- 
nen  zur  Herstellung  von  Isolatoren  mit  Silizium  verwendet  werden  [89Bovl], 
[93Neul]  [96Strl]. 
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•  Plasma  Enhanced  Oxidation  fPEO^ 

Gas  wird  durch  ein  Plasma  in  reaktive  Radikale  zerlegt,  welche  dann  auf  der  Sub- 
stratoberflache  bzw.  durch  Diffusion  in  das  Substrat  das  Silizium  oxidieren. 

•  Ozone-Enhanced-Evaporation  fChEE'l 

Ahnlich  OEE,  nur  wird  statt  Sauerstoff  Ozon  in  die  Kammer  geleitet. 

Die  Eigenschaften  der  so  hergestellten  Oxide  konnen  durch  folgende  Methoden  charakteri- 
siert  werden: 

•  Materialspezifisch 

■  Ellipsometrie:  Brechungsindex,  Dicke 

■  RBS:  Stochiometrie,  Flachendichte 

■  AES:  Stochiometrie 

■  XPS:  Stochiometrie 

■  StufenmeBgerat:  Dicke 

•  Elektrisch 

■  Grenzflachen-Zustandsdichte  mit  C(U)  /  G(U) 

■  Durchbruchsfeldstarke  mit  Hilfe  von  I(U) 

■  Zuverlassigkeit  QBd 

Diinne  Oxide  und  Oxinitride 

OEE-Oxidschichten 

In  Tabelle  5.4  sind  die  Herstellungsparameter  und  Ergebnisse  verschiedener  MeBmethoden 
zur  Bestimmung  der  Stochiometrie  von  OEE-Oxidschichten  gezeigt. 


Probe 

02-Druck 

[mbar] 

Brechungsin 
dex  (ELL) 

Dicke  (ELL) 
{nm] 

s/ox  | 

RBS 

P4/PP1 1.5 

mr a 

1.44 

68 

2.22 

P4/PP4.5 

1.47 

45 

2 

1.48 

57 

2 

2.0 

ISffalaliMi 

1.83 

55 

1.75 

1.8 

P4/PP7.5 

2.06 

52 

1.38 

1.54 

P4/PP10.5 

2.50 

46 

0.92 

1.14 

Tabelle  5.4:  Herstellungsparameter  und  Mefiwerte  von  OEE-Oxidschichten  [98Stral] 


Aus  den  Werten  ist  zu  ersehen,  daB  bei  niedrigerem  02- Druck  die  Schicht  unterstochiome- 
trisch  wird.  RBS  und  XPS  liefem  in  etwa  gleiche  Resultate.  Aufgrund  des  Herstellungs- 
prozesses  ist  davon  auszugehen,  dafl  die  Dichte  der  Schicht  nicht  der  von  thermischem 
Si02  entspricht  (siehe  dazu  auch  Tabelle  4.8).  Sie  wird  niedriger  sein,  somit  ergabe  eine 
Dickenbestimmung  mit  RBS  zu  hohe  Werte.  Falls  die  Dichte  der  Schicht  bestimmt  werden 
sollte,  ist  dazu  eine  absolute  Hohenmessung  mit  Hilfe  eines  StufenmeBgerats  erforderlich. 
Die  in  Tabelle  5.4  angegebene  Dicke,  gemessen  mit  dem  Ellipsometer,  ist  nur  ein  Richt- 
wert.  Als  Beispiele  sind  zwei  RBS-Messungen  in  Abbildung  5.35  und  Abbildung  5.36  ge¬ 
zeigt. 


Counts 
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Abbildung  5.35:  RBS-Messung  einer  stdchiometrischen  OEE-Oxidschicht 


Der  Genauigkeit  der  Stochiometriebestimmung  liegt  unter  10  %. 


Abbildung  5.36:  RBS-Messung  einer  nicht  stdchiometrischen  OEE-Oxidschicht 


Die  hohe  Kohlenstoffbelegung  an  der  Oberflache  ist  durch  die  damals  noch  vorhandene 
Vakuum-Ol-Diffusionspumpe  an  der  Analysekammer  verursacht.  Wegen  dieser  Verunrei- 
nigung  der  Oberflache  wurde  die  Pumpe  inzwischen  durch  eine  Turbomolekularpumpe 
ersetzt. 

PEE-Oxidschichten 

Analog  zu  den  OEE-Oxidschichten  wurden  auch  PEE-Oxidschichten  nut  den  in  Tabelle 
5.5  zu  sehenden  Parametem  und  MeBwerten  hergestellt. 


Counts  Counts 
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Probe 

02-Druck 

[mbar] 

Brechungs- 
index  (ELL) 

Dicke  (ELL) 
[nm] 

S/0X 

At 

XPS 

RBS 

RBS 

P4/PP4.3 

1.4  1 0'4 

1.466 

170 

2 

2.0 

3.5  % 

P4/PP2.3 

1.4-1  O'4 

1.474 

149 

2 

1.8 

3.5  % 

P4/PP1.3 

2.4-1  O’5 

105 

0.41 

0.62 

9.3  % 

P4/PP3.3 

2.1-10'5 

104 

0.32 

0.46 

11  % 

Tabelle  5.5:  Herstellungsparameter  und  Mefiwerte  von  PEE-Oxidschichten  [ 98Stral / 


Auch  hier  werden  die  Schichten  bei  niedrigerem  02-Druck  unterstochiometrisch.  Zudem 
ist  der  Einbau  von  Argon,  welches  das  Betriebsgas  der  Plasmaquelle  ist,  zu  sehen.  Die 
Messungen  zweier  Schichten  sind  in  Abbildung  5.37  und  Abbildung  5.38  gezeigt. 
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Oxinitrid/Oxid-Schichten 

Beim  HerstellungsprozcB  des  planarcn  MOS-Transistors  kann  das  Bor  aus  dem  Bor- 
dotierten  Poly-Silizium-Gate  durch  das  Gate-Oxid  in  den  Kanal  diffiindieren  und  dort  die 
durch  genaue  Implantation  gesteuerte  Einsatzspannung  des  Transistors  vcrstellen.  Eine 
Oxinitrid-Schicht  auf  dem  Gate-Oxid  wirkt  als  Diffusionssperre.  Die  Entwicklung  eines 
UHV-kompatiblen  Herstellungsprozesses  ist  somit  sehr  interessant.  Ein  entsprechendes 
Schichtsystem  ist  in  Abbildung  5.39  gezeigt. 


300  nm  Bor-dotiertes 
Poly-Silizium  -Gate 

3  ASijN, 

3  nm  SiO, 

Silizium  (Kanal) 

Abbildung  5.39:  MOS-Oxinitrid-Gate-lsolator  (Schema) 

Eine  RBS-Messung  an  einer  so  definierten  Schicht  wird  jedoch  kein  Ergebnis  iiber  den 
Stickstoffgehalt  liefem  konnen.  Die  entsprechende  Flachendichte  und  Wtrkungsquerschmtt 
ergeben  im  Vergleich  zu  Silizium  eine  zu  geringe  Ausbeute  (Abbildung  5.40). 


Channel 

Abbildung  5.40:  RBS-Simulation  eines  vergrabenen  MOS-Oxinitrid-Gate-lsolator 


PEE-Oxinitrid-Schichten 

Bei  der  UHV-kompatible  Herstellung  mit  Hilfe  von  PEE  soil  unter  gleichzeitiger  Beigabe 
von  Sauerstoff  und  Stickstoff  als  Reaktionsgas  Oxinitrid  entstehen.  In  Tabelle  5.6  sind  die 
variierten  ProzeBparameter  und  die  MeBwerte  gezeigt. 


Counts  Counts 
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Probe 

s/*ovw2 

AES 

XPS 

RBS 

P4/PP1.7 

0/8 

37 

_ 

1  :  0.46:  1.4 

1:03:1 

P4/PP2.7 

2/6 

33 

- 

1  : 2.9:  0.12 

1  : 1.8:  0.5 

P4/PP3.7 

4/4 

28 

- 

1 : 1.8:0 

1:2:0 

Tabelle  5.6:  Herstellungsparameter  und  Mefiwerte  von  PEE-Oxinitrid-Schichten  [ 98Slral/ 


Die  Messungen  (Abbildung  5.41  und  Abbildung  5.42)  zeigen,  daB  sich  entsprechend  den 
Gasfliissen  die  Zusammensetzung  andert. 


Channel 

Abbildung  5.41:  RBS-Messung  einer  PEE-Oxinitrid-Schicht  mil  viel Stickstoffanteil 
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Abbildung  5.42:  RBS-Messung  einer  PEE-Oxinitrid-Schicht  mil  wenig  Stickstoffanteil 
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PEO-Oxid-/Oxinitridschichten 

Es  wurden  drei  Proben  mit  variierendem  Verhaltnis  der  StickstofT-  und  Sauerstoffflusse 
vermessen  (Tabelle  5.7). 


Probe 

N2/02-FIuB 

[seem] 

Dicke  (ELL) 

[nm] 

P4/PP9.4 

■ 

5 

- 

P4/PP14.4 

10 

- 

1:2:0 

P4/PP12.4 

8 

1:2:0 

- 

1:2:0 

Tabelle  5.7:  Herstellungsparameter  und  Mefiwerte  von  PEO-Oxid-ZOxinitrid-Schichten  [ 98Stral ] 


Wie  die  Messungen  zeigen,  reagiert  trotz  hohem  GasfluB  nur  sehr  wenig  StickstofT  mit 
dem  Silizium  zu  Oxinitrid  (Abbildung  5.43).  Sobald  der  FluB  reduziert  wird,  ist  kein  Stick- 
stoff  mehr  nachweisbar  (Abbildung  5.44).  Die  Herstellung  von  stochiometrischen  Si02- 
Schichten  ist  mit  Hilfe  von  PEO  moglich.  Inwieweit  auch  Oxinitride  gcwiinschter 
Stochiometrie  moglich  sind,  muB  noch  weitcr  erforscht  wcrden. 


Abbildung  5.43:  RBS-Messung  einer  PEO-Oxinitrid-Schicht  mit  meflbarem  Stickstoffanteil 
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Abbildung  5.44:  RBS-Messung  einer  PEO-Oxinitrid-Schicht  ohne  mefibarem  Stickstoffanteil 


OjEE-Oxidschichten 

Anstatt  wie  bei  OEE  Sauerstoff  wahrend  der  Silizium-Verdampfung  in  die  Kammer  ein- 
zulassen,  wird  bei  03EE  Ozon  verwendet  [98Neul],  Tabelle  5.8  zeigt  die  Herstellungspa- 
rameter  und  MeBwerte  einer  hergestellten  Schicht,  Abbildung  5.45  die  dazugehorige  RBS- 
Messung. 


Probe 

02-Druck 

[mbar] 

Brechungsindex 

(ELL) 

Dicke 
(ELL)  [nm] 

s/ox 

RBS 

PA/1254 

5-1  O'4 

1.449 

50 

2.0 

Tabelle  5.8:  Herstellungsparameter  und  Mefiwerte  von  OEE-Oxidschichten  [98Neul} 


Abbildung  5.45:  RBS-Messung  einer  0}EE-Oxidschicht 
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Vergleich  der  elektrischen  Eigenschaften 

Die  elektrischen  Messungen  ausgewahlter  Proben  sind  in  Abbildung  5.46  zu  schen. 


Die  C(U)-  und  G(D)-Kurven  zeigen,  daB  nur  PEO  eine  gute  Qualitat  des  Oxids  liefert.  Bei 
OEE,  O-PEE  und  03EE  dagegen  entstehen  im  Oxid  unerwiinschte  bewegliche  Ladungen, 
was  sich  in  der  Hysterese  der  Kurven  zeigt. 


Resultate 

Insgesamt  hat  sich  gezeigt,  daB  Isolatoren  mit  RBS  bis  zu  einer  Dicke  kleiner  10  nm  ge- 
messen  werden  konnen.  Allerdings  wird  unter  30  nm  die  Bestimmung  der  Stochiometrie 
ungenauer,  da  sich  kein  Plateau  mehr  ausbilden  kann.  Bei  der  Dickenbestimmung  ist  dar- 
auf  zu  achten,  daB  die  korrekte  Dichte  verwendet  wird. 


5.7  Metalloxide 

Metalloxide  werden  zunehmend  in  der  Sensorik  als  sensitive  Schicht  verwendet.  Hier  am 
Lehrstuhl  wird  iiber  dem  Kanal  eines  planaren  FETs  ein  Gate  mit  einer  reaktiven  Metall- 
oxidschicht  umgedreht  montiert  (Abbildung  2.5).  Anderungen  der  Austrittsarbeit  bei  Gas- 
durchfluB  lassen  sich  so  detektieren.  Nicht  jede  Metalloxidschicht  ist  auf  jedes  Gas  gleich 
sensitiv,  so  daB  eine  Vielzahl  von  Schichtzusammensetzung  erprobt  wird. 


5.7  Metalloxide 
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Die  Dicken  solcher  Schichtsysteme  sind  unterschiedlich,  bewegen  sich  jedoch  meist  im 
Bereich  von  50...500nm.  Als  Substrat  wird  gewohnlich  Silizium  verwendet.  Da  die  Her- 
stellung  dieser  Schichten  nicht  immer  einfach  zu  kontrollieren  ist,  mufi  im  Nachhinein 
Stochiometrie  und  Dicke  bzw.  Dichte  bestimmt  werden.  Auch  ein  etwaiges  Diffimdieren 
der  Metalle  in  das  Silizium  ist  zu  untersuchen. 

SIMS  ist  fur  solche  Analysen  von  Metalloxiden  nicht  verwendungsfahig,  da  Metalloxide 
gewohnlich  Isolatoren  sind,  Referenzen  fehlen  und  Konzentrationsverhaltnisse  im  Bereich 
1...99  %  liegen. 

RBS  dagegen  ist,  falls  die  Schicht  nicht  zu  dick  ist,  ein  sehr  gut  geeignetes  Verfahren.  Mit 
AES  bzw.  XPS  kann  das  RBS-Ergebnis  zudem  verifiziert  werden. 

Antimon-Oxid  (Sb203)  hergestellt  durch  Funkenerosion 

Bei  der  Funkenerosion  (Spark-Ablation)  wird  ein  gepulster  Elektronenstrahl  mit  der  Ener- 
gie  von  maximal  15  keV  und  einer  Stromdichte  von  105  A/cm2  auf  ein  Target  gerichtet. 
Auf  diese  Weise  wird  explosiv  Material  freigesetzt,  welches  sich  auf  einem  Substrat  wie- 
der  niederlaBt.  Dadurch  kann  eine  einstellbare  Schichtdicke  des  Targetmaterials  abge- 
schieden  werden.  Im  Vergleich  zu  Methoden  mit  einem  UV-LASER  ist  hierbei  die  Abwei- 
chung  in  der  Stochiometrie  zwischen  Target  und  abgeschiedener  Schicht  geringer  und  liegt 
nur  bei  etwa  5  %  [94Muel], 

Die  Verfahren  dienen  zur  Abscheidung  von  definiert  dicken  gassensitiven  Schichten  von 
Materialien,  die  auf  andere  Weise  nur  schwer  herzustellen  waren. 

Die  RBS-Messung  einer  durch  Funkenerosion  hergestellten  lOOnm  dicken  S6203-Schicht 
auf  einem  Silizium- Substrat  (Abbildung  5.47)  ergab  genau  das  stochiometrische  Verhaltnis 
von  40%  Antimon  zu  60%  Sauerstoff  [98Schl]. 


Channel 

Abbildung  5.47:  RBS-Messung  und  Simulation  einer  Sb2OrSchicht  auf  Silizium-Substrat 
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Metalloxide  hergestellt  durch  OEE 

Mit  OEE  konnen  nicht  nur  Siliziumoxid-Schichten  hergestellt  werden  (Seite  111),  sondem 
unter  Verwendung  anderer  Verdampfcrmaterialicn  auch  anderc  Oxidschichten.  Als  Bei- 
spiel  sind  zwei  Messungen  von  Aluminiumoxid  dargestellt  (Abbildung  5.48  und 
Abbildung  5.49). 


Abbildung  5.48:  RBS-Messung  von  unterstochiometrischen  Aluminiumoxid 


Abbildung  5.49:  RBS-Messung  von  Qberstbchiometmchen  Aluminiumoxid 

Allerdings  kann  die  Simulation  mit  der  Messung  nicht  vollstandig  in  Einklang  gcbracht 
werden.  Es  ist  aber  zu  sehen,  daB  an  der  Grenze  zum  Substrat  cine  Diffusion  stattgefunden 
hat,  denn  die  Flanken  hin  zu  niedrigeren  Kanalen  von  Aluminium  und  Sauerstoff  sind  fla- 
cher  als  die  zur  Oberflachc  hin.  SEM-Bilder  der  beiden  Proben  zeigen,  daB  die  Oberflache 
im  ersten  Falle  etwas  glatter  als  im  zweiten  ist  (Abbildung  5.50). 


5.7  Metalloxide 
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Abbildung  S.SO:  SEM-Aufnahme  von  unter-  fa)  und  uberstochiometrischen  (b)  Aluminiumoxid  auf 

Silizium 


Mittels  gleicher  Herstellungsmethode  wurden  auch  unter  Verdampfung  von  zwei  Elemen- 
ten  Indium- Aluminium-Oxid  hergestellt  und  mit  RBS  vermessen  (Abbildung  5.51). 


Channel 

Abbildung  5.51:  RBS-Messung  von  Indium-Aluminium-Oxid 


Eine  Simulation  der  beiden  dargestellten  Messungen  ist  aufgrund  der  starken  Interdiflusion 
nicht  mehr  moglich.  Somit  kann  die  Stochiometrie  nicht  bestimmt  werden,  sie  ist  auf  alle 
Fade  liber  die  Schichtdicke  nicht  konstant.  Dieses  verdeutlichen  auch  folgende  SEM- 
Bilder  (Abbildung  5.52).  Das  Oxid  ist  auf  der  Substratoberflache  nicht  homogen  verteilt, 
sondem  bildet  Cluster. 
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Abbildung  5.52:  SEM-Aufnahme  zwcier  Indium-Aluminium-Oxid-Schichten  auf  Silizium 

Abbildung  5.53  zeigt  die  RBS-Messung  einer  NiAlO- Schicht  auf  Silizium.  Hier  tritt  Diffu¬ 
sion  von  Aluminium  in  Richtung  Oberflache  auf. 


Channel 

Abbildung  5.53:  RBS-Messung  von  einer  NiAIO-Schicht  auf  Silizium 


Resultate 

Zu  beachten  ist,  daB  RBS  nur  eine  Flachenkonzentration  beriicksichtigt,  d.h.  falls  die 
Schicht  nicht  die  theoretische  physikalische  Dichte  besitzt  (locker,  komig),  ergibt  die  In¬ 
terpretation  der  Messung  durch  die  Simulation  eine  zu  niedrige  Dicke.  Die  Bestimmung 
der  Konzentration  dagegen  bleibt  unberiihrt,  solange  die  Schicht  noch  homogen  iiber  die 
Unterlage  verteilt  ist. 

5.8  Fehleranalyse 

Fehleranalyse  an  fertigen  Bauelementen,  die  fehlerhaft  oder  gar  nicht  funktionieren,  ist  ein 
wichtiger  Teil  bei  der  Herstellung. 


5.8  Fehleranalyse 
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Sensor-Chip  „Run  1“ 

Ein  Iateraler  MOS-FET  ohne  Gate,  ein  sogenannter  IS-FET  (Abbildung  5.55),  dem  ein 
extemes  speziell  behandeltes  Gate  aufgelegt  wurde  (HSG-FET),  zeigte  einen  viel  zu  hohen 
Leckstrom  liber  das  Gate.  Vermutet  wurde  das  Fehlen  der  Isolation  (S13N4)  durch  einen 
Herstellungsfehler. 


p-Siiistrat 


Abbildung  5.54:  IS-FET  (Schema)  [98BoelJ 


Herstellungsprozefl 

Die  Herstellung  entspricht  einem  gewohnlichen  lateralen  MOS-FET.  In  einem  Zwischen- 
schritt  wird  auf  die  Oxidschicht  in  einem  Fenster  iiber  dem  Gate  noch  eine  CVD- 
Nitridschicht  als  Atzstop  hinzugefugt.  Danach  wird  durch  eine  naBchemische  Atzung  die 
Schichtfolge  bis  zu  dieser  Nitridschicht  entfemt,  um  damit  das  bei  der  gewohnlichen 
MOS-FET-Produktion  vorhandene  Gate  wieder  zu  entfemen. 

Fehleranalyse 

Eine  Sichtkontrolle  an  der  Stelle  des  nicht  mehr  vorhandenen  Gates  zeigte  durch  fehlende 
Farbwiedergabe,  daB  wahrscheinlich  keine  Oxid-/Nitridschicht  vorhanden  ist.  Deshalb 
wurde  mit  Hilfe  von  RBS  diese  Stelle  untersucht.  Da  der  MeBpunkt  jedoch  sehr  klein  sein 
muBte  und  keine  Moglichkeit  zur  Positionierung  des  Ionenstrahls  vorhanden  war,  wurde 
einerseits  eine  Blende  von  0.5  mm  und  andererseits  ein  LASER  als  exteme  Positionie- 
rungsreferenz  (Abbildung  4.12)  verwendet,  denn  eine  Positionskorrektur  wahrend  der 
Messung  ist  nicht  moglich. 

Ergebnis 

Es  wurden  weder  Sauerstoff  noch  Stickstoff  detektiert  (Abbildung  5.55).  Die  Nitridisolati- 
on  im  Bereich  des  Fensters  fehlt.  Folglich  wurde  die  Abscheidung  des  Nitrids  ausgelassen, 
so  daB  diese  beim  nachfolgendem  naBchemischen  Atzen  nicht  als  Atzstop  fiingieren 
konnte  [98Boel]. 
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5  Kontrolle  dcr  ProzeBentwicklung 


5.9  Zusammenfassung 

In  diesem  Kapitel  wurde  gezeigt,  dafi  mit  SIMS  und  RBS  die  Kontrolle  verschiedener  Her- 
stellungsprozesse  gut  moglich  ist. 

Dotierprofile  konnen  mit  SIMS  vermessen  werden,  fur  Schichtzusammensetzungen  ist 
RBS  das  geeignete  Verfahren. 


6  Ausblick 
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6  Ausblick 


Die  verfugbaren  Methoden  der  Halbleiteranalytik  fur  die  ProzeBentwicklung  und 
-kontrolle  stoBen  fur  die  untersuchten  Schichtsysteme  bald  an  ihre  physikalischen  Grenzen. 

Konstantdotieruneen 

Die  untere  Auflosungsgrenze  ist  bei  der  Konzentrationsbestimmung  von  Konstantdotie- 
rungen  methodenspezifisch  durch  die  physikalischen  Eigenschaften  (Ionisierungswahr- 
scheinlichkeit)  von  Dotierstoffen  begrenzt.  Mit  Hilfe  von  Cs+-Primarionen  konnte  die  mi¬ 
nimale  nachzuweisende  Konzentration  von  antimon-dotierten  Schichten  noch  etwa  urn  den 
Faktor  10  verbessert  werden. 

Die  Analyse  der  Kristallinitat  von  hochdotierten  Deckschichten  konnte  mit  Hilfe  von 
Channeling-Messungen  untersucht  werden.  Dazu  ist  aber  noch  eine  Erweiterung  der  Steu- 
ersoftware  des  RBS-Goniometers  um  eine  winkelabhangige  Datenerfassung  zu  program- 
mieren. 

Deltaschichten 

Dadurch,  daB  durch  MBE  aufgebrachte  Deltaschichten  nur  wenige  Atomlagen  dick  sind, 
ist  die  Bestimmung  der  Steilheit  von  Deltaschichten  durch  die  Auflosung  der  SIMS- 
Anlage  selbst  begrenzt.  Diese  hangt  stark  von  der  verwendeten  Primarionenenergie  ab. 
Immerhin  besteht  inzwischen  die  Moglichkeit,  mit  Hilfe  neuester  Quellen  Primarionen  mit 
Energien  kleiner  1  keV  zu  erzeugen.  Jedoch  muB  fur  gute  Fokussierung  der  Strom  redu- 
ziert  werden,  so  dafl  nur  sehr  oberflachennahe  Schichten  analysiert  werden.  Die  Analyse 
tiefer  vergrabener  Deltaschichten  ist  damit  aufgrund  des  hohen  Zeitbedarfs  schwer  mog- 
lich. 

Die  Verbesserung  der  Bestimmung  von  Flachendichten  ware  durch  weitere  MeBreihen  zu 
untersuchen. 

Heterostrukturen  und  Silizide 

Solange  die  Schichten  nicht  zu  diinn  sind,  konnen  diese  mit  RBS  schnell  auf  ihre  Stochio- 
metrie  hin  analysiert  werden.  Das  Verlaufen  Oder  Verschmieren  von  Schichtubergangen 
bereitet  jedoch  aufgrund  der  Methodik  der  Auswertung  Probleme.  Die  im  Simulator 
RUMP  vorhandene  automatische  Iterationsroutine  PERT  ist  fur  solche  Schichten  zu  wenig 
flexibel.  Es  muBte  um  den  Simulator  herum  ein  besseres  iteratives  Programm  erstellt  wer¬ 
den,  welches  ausgehend  von  einem  einfachen  Verschmieren  automatisch  eine  numerische 
Verlaufskurve  erstellen  kann. 
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Dielektrika 

Auch  hier  ist  bei  zu  dunnen  Schichtcn  keine  Aussage  mehr  moglich.  Insbesondere  dcr  Fall 
einer  sehr  dunnen  Siliziumnitrid-Schicht  auf  einem  Gate-Oxid,  welche  als  Sperre  fur  die 
Diffusion  des  Dotierstoffes  aus  dem  Gate-Kontakt  in  den  Kanal  wirken  soli,  kann  mit  RBS 
nicht  mehr  nachgewiesen  werden.  Mit  Hilfe  von  TEM  ware  eventueli  die  Detektion  dieser 
dunnen  Schicht  noch  moglich.  Altcmativ  konnte  durch  die  Messung  von  Sekundareffekten 
wie  das  AusmaB  der  Bor-Diffusion  mit  Hilfe  von  SIMS  ein  Nachweis  erbracht  werden. 


Insgesamt  konnen  die  momentan  zur  Verfugung  stehenden  Verfahren  aufgrund  ihrer  phy- 
sikalischen  Wechselwirkung  nur  noch  bedingt  mit  den  neuen  Herstellungsverfahren  fur 
Schichten  mithalten. 

Der  Trend,  immer  weiter  zu  kleincrcn  Dimensionen  vorzustoBen,  bewirkt,  daB  zukunftig 
auch  auf  Methoden  zuriickgegriffen  werden  muB,  die  atomare  Auflosung  bicten.  Als  Bei- 
spiel  sind  STM,  AFM  und  TEM  zu  ncnnen.  Leider  konnen  STM  und  AFM  keine  Stochio- 
metrien  von  Schichten  bestimmen.  Mit  TEM  ist  es  nur  qualitativ  moglich,  zudem  ist  die 
Preparation  sehr  aufwendig  und  es  konnen  nur  Aussagen  zu  einem  lateral  eng  begrenzten 
Gebiet  gezogen  werden. 

Fur  modeme  Bauelemente  mit  Nanometerschichten  muB,  ausgehend  von  stochiometrisch 
noch  meBbaren  Schichtsystemen,  die  Korrelation  zwischen  den  Schichteigenschaften  und 
den  daraus  resultierenden  elektrischen  Eigenschaften  gefunden  werden.  Danach  sollte  ein 
RiickschluB  aus  den  elektrischen  Messungen  zu  den  stochiometrischen  Ergebnissen  mog¬ 
lich  sein.  Somit  mussen  die  Prozesse  mehr  durch  die  elektrischen  Eigenschaften  der  ent- 
standenen  Bauteile  kontrolliert  werden.  Eine  Ursachenforschung  bei  auftretenden  Fehlem 
wird  aber  aufgrund  fehlender  stochiometrischer  Analyse  immer  schwieriger. 
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Englisch 

Deutsch 

RHEED 

Reflective  High-Energy  Electron 
Diffraction 

SAM 

Scanning  Auger  Microscopy 

Raster-AES 

SEM 

Scanning  Electron  Microscopy 

Raster-Elektronen-Mikroskopie 

REM 

SIMS 

Secondary  Ion  Mass  Spectrometry 

Sekundarionen-Massenspektrometrie 

SIMMS 

Sputtered  Neutral  Mass  Spectrome¬ 
try 

SREM 

Scanning  Reflection  Electron  Mi¬ 
croscopy 

Raster-Reflexionselektronenmikroskopie 

STEM 

Scanning  Transmission  Electron 
Microscopy 

Raster- 

Transmissionselektronenmikroskopie 

STM 

Scanning  Tunneling  Microscopy 

Raster-T  unnel-Mikroskopie 

Transmission  Electron  Microscope: 

UPS 

Ultraviolet  Photoeiectron  Spectros¬ 
copy 

UV-induzierte  Photoelektron- 
Spektroskopie 

XPS 

X-ray  Photoeiectron  Spectroscopy 

ROntgeninduzierte  Photoelektron- 
Spektroskopie 

XRD 

X-Ray  Diffraction 

ROntgenbeugung 

XRF 

X-Ray  Fluorescence 

ROntgen-Fluoreszenz-Analyse 

http://neon.  mems.  emu.  edu/bucky/jh/glossary.  html 
http: //wings,  buffalo.  edu/SBF/thumbtabs.  html 
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Sonstige  Abkiirzungen 


Abkiirzung 

Englisch 

Deutsch 

ADC 

Analog  to  Digital-Converter 

Analog  zu  Digitalwandler 

CMOS 

Complementary  MOS 

CVD 

Chemical  Vapor  Deposition 

Chemische  Abscheidung  aus  der 
Gasphase 

DF 

Double  Focus 

Doppelt  fokussierender 

Massenseparator  (SIMS) 

DL 

Decay  Length 

Flankensteilheit  von  Kanten  bei  einem 
SIMS-Profil 

DRAM 

Dynamic  RAM 

Speicher,  der  ohne  zyklische 

Auffrischung  seinen  Inhatt  vergilit 

ECP 

Electron-Channeling-Pattern 

EB1C 

Electron-Beam-Induced  Current 

FET 

Field  Effect  Transistor 

Feldeffekttransistor 

FWHM 

Full  Width  at  Half  Maximum 

Halbwertsbreite 

HBT 

Hetero-Bipolar-Transistor 

HF 

High  Frequency 

Hochfrequenz 

HSG-FET 

Hybrid-Suspended-Gate-FET 

1C 

Integrated  Circuit 

Integrierte  Schaltung 

IS-FET 

lon-Sensitive-FET 

LASER 

Light  Amplification  by  Stimulated  Emis¬ 
sion  of  Radiation 

LP(-CVD) 

Low  Pressure(-CVD) 

LPE 

Liquid  Phase  Epitaxy 

Abscheidung  aus  der  flussigen  Phase 

MBE 

Molecular  Beam  Epitaxy 

Molekularstrahlepitaxie 

MBT 

Metal  Base  Transistor 

Transistor  mit  Metallbasis 

MCA 

Multi  Channel  Analyzer 

Vielkanalanalysator 

MOD(-FET) 

Modulated  Doped  (-FET) 

Modulationsdotiert 

MOS(-FET) 

Metal  Oxide  Semiconductor  (-FET) 

Schichtsystem  aus  Metall  (Gate)  Oxid 
(Gateisolator)  und  Halbleiter 

ML 

Mono  Layer 

Monolage 

MS(-SIMS) 

Magnetic  Sector  (-SIMS) 

Magnetisches  Sektorfeld  (-SIMS) 

OEE 

Oxygen  Enhanced  Evaporation 

03EE 

Ozone  Enhanced  Evaporation 

PECVD 

Plasma  Enhanced  CVD 

Plasmaunterstutzte 

Gasphasenabscheidung 

PEE 

Plasma  Enhanced  Evaporation 

Plasmaunterstutzte  Aufdampfung 

PEO 

Plasma  Enhanced  Oxidation 

Plasmaunterstutze  Oxidation 

PIN(-Diode) 

Positive-lntrinsic-Negative(-Diode) 

ppm 

Parts  Per  Million 

10’6 

ppb 

Parts  Per  Billion 

10'9 

QM 

Quadrupol  Mass  (-Analyzer) 

Quadrupol-Massen-(Analysator) 

RAM 

Random  Access  Memory 

Wahlfrei  addressierbarer  Speicher 

RPECVD 

Remote  Plasma  Enhanced  CVD 

RSF 

Relative  Sensitivity  Factor 

Relativer  Empfindlichkeitsfaktor  (SIMS) 

RTO 

Rapid  Thermal  Oxidation 
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Englisch 

Deutsch 

RUMP 

Rutherford  Universal  Manipulation  Pro¬ 
gram 

Simulator  fur  RBS-Spektren 

(H)SG(-FET) 

(Hybrid)Suspended  Gate  (-FET) 

SPE 

Solid  Phase  Epitaxy 

Festphasenepitaxie 

TBD 

Triangular  Barrier  Diode 

TOF(-SIMS) 

Time  Of  Flight  (-SIMS) 

Flugzeit  (-SIMS) 

TTL 

T  ransistor-T  ransistor-Logic 

Transistor-Transistor-Logik 

UniBwM 

Universitat  der  Bundeswehr  Mtinchen 

Begriffserklarungen 


Begriff 

Erkfarung 

Atomika 

Herstellerfirma  von  SIMS-Anlagen 

Cameca 

Herstellerfirma  von  SIMS-Anlagen 

Matrix 

Hauptsachiicher  Bestandteil  einer  Schicht  (z.B.  Silizium) 

Pulser 

Ein  Gerat,  das  einstellbare  definiert  hohe  und  breite  Impulse  liefert 

Zusatzliche  Informationen 

RBS: 

•  Ion  Beam  Analysis  Facility  Home  Page: 
http://iba.  cie.  umn.  edu/ 

SIMS: 

•  Secondary  Ion  Mass  Spectrometry  (SIMS)  Home  Page : 
http://www.  simsworkshop.  org/ 

•  TRIM  (now  called  SRIM-  Stopping  and  Range  of  Ions  in  Matter)  WWW  page 
http: //www.  research,  ibm.  com/ionbeams/ 
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Anhang 


Im  folgenden  sind  einige  wichtige  Gerateeinstellungcn  aufgclistet: 


SIMS-Anlage 


Quadrupol  HQ-Head  15  (Massenbereich  0-150  amu)  und  Kaltkathodenquelle  mit  Cb 


GerSt 

Parameter 

Einheit 

Wert 

Secondary  Ion  Control 

AM 

Skt 

6.66 

Resolution 

Skt 

2.96 

Accel 

Skt 

7.61 

A  E 

Skt 

5.00 

Focus 

Skt 

6.60 

Quadrupol  Control 

Cal  High  Mass  Range 

Skt 

6.98 

Ion  Gun  Control 

Discharge 

20  mA 

0.7. .0.8 

Discharge 

1000  V 

0.4. .0.5 

Magnet 

3  A 

0.4  .0.5 

Extraction 

800  V 

0.3...  0.5 

Beam  Align 

X 

Skt 

-1.94 

Y 

Skt 

+4.56 

Neutral 

Skt 

6.27 

High  Voltage  Supply 

Ion  Energy 

kV 

12.0 

Focus 

kV 

10.6 

Tabetic  A.  1:  Gerateeinstellungcn  SIMS-Anlage  Atomika  A-DIDA  3000-30 
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RBS-Anlage 


Gerat 

Parameter 

Einheit 

Wert 

Var>-de-Graaf-Stabilizer 

Terminal  Voltage 

keV 

1200 

Corona  Current 

Belt  Charge 

~  4 

Control  Cabinet 
(Terminal) 

Gas  Selector 

He 

Gas 

Skt 

-  5.8 

Beam 

Skt 

~  4.0 

Focus 

Skt 

-3.7 

Control  Cabinet 

Column  Current 

ma 

-  17 

Beam  Current  (Faraday  Cup) 

pA 

-10 

Beam  Current  (Analysis) 

nA 

-200 

Magnet  Power  Supply 

Coarse  Gain 

Skt 

210 

Tabelle  A.2:  Gerateeinstellungen  Beschleuniger  High  Voltage  A 

N-2S00 

Gerat 

Parameter 

Einheit 

Wert 

Bias  Power  Supply 

Voltage 

V 

50 

Amplifier 

Coarse  Gain 

10,20,50 

Fine  Gain 

Skt 

0.5...  1.5 

Peaking  Time 

ps 

0,75 

ADC 

Conversion  Gain 

8k 

Offset 

0 

Modus 

PHA 

TMCA 

Channels 

512...  16384 

Tabelle  A.3:  Gerateeinstellungen  der  RBS-Mefikette 


Physikalische  Werte  und  Tabellen 


Dopand  Concentration  [atomscm'3] 


Abb  i  Id  ling  A.  I:  Speziflscher  Widcrstand  zu  Ladungstrdgerkonzentration  far  n-Dotierung  von  Silizium 


Ahbildung  A.2:  Spezifischer  Widerstandzu  Ladungstrdgerkonzentration  far  p-Dotierung  von  Silizium 
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